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”El motor de la ciencia es la curiosidad con las preguntas constantes: ;Y eso como
es? ;En qué consiste? ;Como funciona? Y lo mds fascinante es que cada respuesta
trae consigo nuevas preguntas.”
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Resumen

En esta tesis se presenta la aplicacion de la técnica de tomografia optica coheren-
te basada en el desarrollo de un interferémetro de camino comin como método para
caracterizar materiales y procesos dindmicos. Se exhibe la implementacion de un porta-
muestra como parte del interferometro en un esquema que se denominard ”housing” a lo
largo de este trabajo. Se mostrard como el uso de este nuevo accesorio implica una serie
de ventajas constructivas, una disminucion de partes méviles del sistema experimental,
una reduccién del costo del equipo vy, la posibilidad de ampliar la aplicabilidad de la
técnica a mediciones con alta resolucion espacial.

En el marco de cuantificar esta serie de mejoras se efectuaron un conjunto de experi-
mentos para establecer las caracteristicas generales, como su resolucion espacial, rango
de medicidn, repetitividad y mediciones comparativas con un equipo comercial basado
en una técnica Optica similar en colaboracion con otro grupo de investigacion.

Se establecieron las bases para el desarrollo de un equipo de uso industrial en una
configuracion experimental capaz de medir diferentes tipos de muestras y que permite
obtener tanto la topografia, en el caso de materiales opacos, como la tomografia, en el
caso de materiales transparentes y semitransparentes.

Se demostré la aplicacion del sistema abarcando mediciones de cambios en el indi-
ce de refraccion de materiales por procesos como el curado en etapas de una resina por
irradiacién UV y la obtencion de tomografias de muestras liquidas en forma de gota.
Ademads, se caracterizaron impresos con tintas conductivas en sustratos flexibles, una
muestra tratada por ablacion l4ser y se realizé un estudio dindmico del proceso de imbi-
bicién en silicio poroso. Se dedicé un capitulo a cada uno de estos casos con una breve
introduccién del tema, el drea de aplicacion y como surgié cada demanda en concreto.

Finalmente se exponen conclusiones generales del trabajo realizado y, con base en
cada aplicacion y los resultados obtenidos, se plantean diferentes ideas como preludio
de futuras lineas de investigacion.
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Tomografia 6ptica coherente, interferometria, alta resolucion, indice de refraccion,
topografia, procesos dindmicos.
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Abstract

This thesis presents the application of the optical coherence tomography technique
based on the development of a common path interferometer as a method to characterize
materials and dynamic processes. The implementation of a sample holder as part of
the interferometer is shown in a scheme that it will be called "housing” throughout this
work. It will be shown how the use of this new accessory implies a series of constructive
advantages, a decrease in moving parts of the experimental system, a reduction in the
cost of the equipment and the possibility of expanding the applicability of the technique
to measurements with high spatial resolution.

In the framework of quantifying this series of improvements, a set of experiments
were carried out to establish the general characteristics, such as their spatial resolution,
measurement range, repeatability and comparative measurements with a commercial
equipment based on a similar optical technique in collaboration with another group of
research.

The bases were established for the development of equipment for industrial use in
an experimental scheme capable of measuring different types of samples and that allows
obtaining both the topography, in the case of opaque materials, and tomography, in the
case of transparent materials and semi-transparent.

The application of the system was demonstrated, encompassing measurements of
changes in the refractive index of materials by processes such as the stage curing of a
resin by UV irradiation and obtaining tomography of liquid samples in the form of dro-
plets. In addition, printed with conductive inks on flexible substrates, a sample treated
by laser ablation were characterized and a dynamic study of the imbibition process in
porous silicon was carried out. A chapter was dedicated to each of these cases with a
brief introduction to the topic, the area of application and how each specific demand
arose.

Finally, general conclusions of the work carried out are presented and, based on each
application and the results obtained, different ideas are proposed as a prelude to future
lines of research.

Keywords

Optical coherence tomography, interferometry, high resolution, refractive index, to-
pography, dynamic process.
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Capitulo 1

Introduccion

1.1. Técnicas dpticas para ensayos no destructivos

Dentro de las innumerables técnicas que existen para caracterizar materiales los
métodos Opticos lograron convertirse en una herramienta idonea ya que permiten estu-
diar diversos tipos de materiales y fendmenos, y en muchos casos, con notables ventajas
sobre otros métodos alternativos [137]. La naturaleza de la luz permite realizar medi-
ciones sin contacto y con la capacidad de abarcar un amplio rango de frecuencias del
espectro electromagnético pudiendo sondear distintas propiedades en diversas escalas
de tiempo y en dimensiones espaciales que van desde nandmetros hasta el orden de
kilémetros.

Estas caracteristicas proporcionan un gran potencial y una vision global para el desa-
rrollo y aplicacion de este tipo de técnicas en la caracterizacion de materiales. Entre la
gran cantidad de técnicas dpticas, sin duda, una de las mas tradicionales es la interfe-
rometria optica que data del siglo XIX pero que sigue evolucionando con nuevas ideas
hasta el presente.

Con el avance en la fabricacion de laseres mas estables y fuentes de luz con un ancho
de banda determinado (usualmente mayor a 10 nm) adquiere relevancia la técnica de in-
terferometria de baja coherencia a comienzos de los anos noventa. Entre las multiples
configuraciones que esta técnica puede ofrecer se destaca la tomografia de coherencia
Optica o tomografia 6ptica coherente (OCT, Optical Coherence Tomography). La técni-
ca de OCT nace y se establece como una herramienta de diagndstico en el area de la
medicina, principalmente en oftalmologia [80]. Sin embargo, en los dltimos afios se ha
consolidado en el area de los ensayos no destructivos aplicada al estudio de materiales
transparentes y semitransparentes [121, 127].

En la actualidad, el 4rea de ensayos estructurales y no destructivos esta fuertemente
vinculada con la industria donde surgen diversos desafios a diario para la implementa-
cién de ensayos adaptados a nuevos productos y procesos. Paralelamente, y en virtud
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del vertiginoso ritmo en el desarrollo de nuevos materiales, surge la busqueda de me-
joras continuas en la caracterizacion de sistemas cada vez mas complejos, con el fin de
desentrafiar caracteristicas como su morfologia, composicion y propiedades vinculadas
a su funcién y utilidad final.

Por lo tanto, poseer equipos que permitan monitorear en tiempo real e in sifu cam-
bios estructurales y parametros de procesos con alta resolucion es una exigencia cons-
tante tanto en el &mbito industrial como en la investigacién de materiales. Y contar con
una técnica versatil es, muchas veces, clave a la hora de medir e inferir ciertos compor-
tamientos en determinados productos y procesos.

La variedad de configuraciones experimentales que presenta la técnica de OCT le
otorga una serie de caracteristicas provechosas en cuanto a su adaptabilidad para me-
dicion en linea e in situ y en tiempo real [161]. De manera que esta técnica tiene la
capacidad de generar un nexo muy valioso entre la muestra analizada y sus cambios
estructurales y variaciones de propiedades fisicas en procesos de fabricacién o transfor-
macion, abriendo un abanico de nuevas aplicaciones en areas muy diversas [154, 89].

1.2. Motivaciones y comienzos

En el transcurso de las investigaciones volcadas en este trabajo surgieron tanto lineas
de investigacién por demandas externas como lineas propias dentro del drea de carac-
terizacion de materiales. Se plante6 como objetivo principal reproducir topografias y
tomografias en diferentes casos de estudio, para luego relacionar variaciones superficia-
les e internas con cambios estructurales o de propiedades representativas del material.

En primera instancia, se desarroll6 un sistema de OCT simple, basado en un inter-
ferémetro de Michelson que permiti afrontar las primeras mediciones que involucraron
la obtencidn de diferencia de camino dptico en muestras elementales y la estimacion del
indice de refraccién de materiales sélidos y liquidos.

Posteriormente, se abarcaron experimentos con este sistema para realizar medicio-
nes de procesos dindmicos como cambios de indice de refraccion o cambios estructura-
les como por ejemplo el proceso de secado de gotas de algunos microlitros. Con base en
estas mediciones se observd que la configuracién experimental de OCT convencional
(tipo Michelson) de alguna manera estaba sobredimensionada para los objetivos pro-
puestos. Por ese motivo, y buscando diferentes configuraciones, se logro el disefio de un
nuevo sistema utilizando una ventana como referencia suspendida sobre la muestra en
un esquema sencillo y con caracteristicas novedosas.

Asi surgié una configuracion experimental basada en un interferémetro de camino
comun (o de una sola rama) que incorpora un portamuestra como accesorio con distin-
tos disefios y adaptaciones. El esquema en su conjunto mostrd una serie de cualidades
interesantes como su versatilidad, bajo costo y la posibilidad de adecuarse a diferentes
tipos de mediciones y en diversas aplicaciones. Por esta razén el sistema adquirio re-
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levancia y se transformoé en un sistema modular con un portamuestra adaptable y que
se denominé housing a lo largo de este trabajo. Este nuevo esquema se empled en una
serie de mediciones cuyos resultados se presentan a lo largo de esta tesis y que, final-
mente, derivé en un equipo capaz de obtener imagenes tridimensionales de topografias
y tomografias de materiales incluyendo el estudio de procesos dindmicos.






Capitulo 2

Tomografia ()ptica Coherente

En este capitulo se harad una breve resefa del estado del arte de la técnica de OCT
y su aplicacion a la caracterizacion de materiales y procesos dindmicos. Se incluird una
base tedrica resumida y se definirdn los pardmetros mds importantes que componen las
imagenes obtenidas por esta técnica. Se mostrardn las configuraciones experimentales
tipicas incluyendo los sistemas en el dominio del tiempo y de la frecuencia. Por ltimo,
se presentaran los factores que determinan la resolucion espacial y el rango de valores
maximos permitidos en las mediciones para sistemas de OCT en el dominio espectral.

2.1. Estado del arte

La tomografia de coherencia Optica o tomografia dptica coherente (OCT, por sus
siglas en inglés) es una técnica de imagen que surgio a partir de su antecedente, la inter-
ferometria de baja coherencia, enfocada principalmente en aplicaciones de oftalmologia
y biomedicina [63]. Recientemente, ha surgido un creciente interés por utilizar la técni-
ca de OCT como un ensayo no destructivo en aplicaciones diversas como la elastografia
aplicada a polimeros [179] y fibras de vidrio [107], estudio de recubrimientos [74] y
superficies [131], andlisis de materiales compuestos [153], y estudios de envases [122],
entre otras. Se pueden incluir aplicaciones donde se la combina con otras técnicas como
la espectroscopia [5], la termografia [6] o métodos de polarizacion [142] e interfero-
metria de fase [100].

El gran crecimiento de la técnica de OCT en la obtencién de topografias y tomo-
grafias Optica se debe a que ofrece la posibilidad de medir distancias absolutas o valores
de indice de refraccion a partir de la diferencia de camino Optico (una combinacion
de ambas magnitudes). Se destaca como ensayo no destructivo porque permite abordar
caracterizaciones de muestras transparentes y semitransparentes tanto en la superficie
como en su interior, sin contacto y con alta resolucion espacial [86, 72, 128]. Actual-
mente, su implementacién como ensayo no destructivo esta activa a nivel mundial y atin
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no ha sido incorporada como una técnica estandar en el sector socio-productivo por lo
que se divisa un panorama muy alentador para su desarrollo y aplicacién en demandas
concretas tanto en el &mbito industrial como en el drea de la investigacion de materiales.
Estos factores impulsaron este trabajo y algunas de las aplicaciones que se trataran en
los proximos capitulos.

2.1.1. OCT y procesos dinamicos

En ciertos casos de estudios de materiales se debe contemplar el andlisis de determi-
nadas propiedades que varian en funcién del tiempo. En los tltimos afos, han surgido
una serie de trabajos que utilizan la técnica de OCT como un método para medir y mode-
lar comportamientos internos y dindmicos de diferentes propiedades en materiales [97].
En estos trabajos se propone recuperar informacion util de una propiedad especifica y
de su evolucion temporal a partir de la medicion de cambios estructurales o alteraciones
en el indice de refraccion del material analizado. Estos ensayos involucran fenémenos
tanto fisicos como quimicos y se pueden mencionar trabajos que incluyen estudios de
procesos de secado [112], deformacién de polimeros [81, 135], caracterizacion dindmi-
ca estructural en tiempo real [194], medicion de difusion y flujo [182], entre otros.

La técnica de OCT admite mediciones del tipo dindmicas debido a que permite ma-
pear el indice de refraccidn y la estructura de la muestra analizada a partir de la diferen-
cia de camino 6ptico empleando su sistema de barrido. Este sistema es un componente
habitual en equipos de OCT que permite efectuar mediciones de dreas extensas (del
orden del cm?) con gran resolucién espacial respecto a otras técnicas [52].

En este trabajo se tratard como procesos dindmicos a fendmenos que comprenden
un cambio de indice de refraccidn como serd el caso del curado por etapas de una resina
con irradiacion UV y el proceso de imbibicion en un medio poroso.

2.2. Base teorica

OCT se basa en una técnica cldsica de medicion Optica conocida como interfero-
metria de baja coherencia o interferometria de luz blanca [192, 68]. En estas técnicas
interferométricas, en general, una fuente de baja coherencia genera un haz de luz que se
divide en dos brazos: un brazo de muestra (que contiene el elemento a medir) y un brazo
de referencia (generalmente un espejo). La combinacién de la luz reflejada en el brazo
de muestra y en el brazo de referencia da lugar a un patrén de interferencia. En OCT
dicha interferencia se genera solo cuando la diferencia de camino entre ambas ramas es
una distancia comparable a la longitud de coherencia de la fuente de luz (tipicamente en
el orden del micrén). Para ello se requiere el uso de una fuente que emita en un amplio
rango de longitudes de onda (usualmente superior a 10 nm) [50].
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La longitud de coherencia es la que determina la resolucion de la imagen (axial) en
OCT y es una magnitud inversamente proporcional al ancho de banda de la fuente de
luz [166]. Por lo que se buscan fuentes con gran ancho de banda para obtener imagenes
con un alto nivel de detalle. Desde un punto de vista técnico, para poder generar este
tipo de fuentes de luz se emplean fuentes especificas, dentro de las mas utilizadas se
encuentran los diodos superluminiscentes [181] y los laseres de pulsos cortos (laseres
de femtosegundo) [98].

En los dltimos afios, el rendimiento de las fuentes de luz de baja coherencia ha
mejorado drasticamente, y es posible multiplexar diodos para lograr anchos de banda
de > 150 nm con anchos a mitad altura con valores tipicos entre 10 y 50 nm, lo que
corresponde a una resolucion axial de 3 y 5 um, respectivamente [159]. El avance en
las tecnologias laser, en particular de las fuentes denominadas de luz blanca, se vio
influenciada por la implementacion de fibras de cristal fotonico. En este tipo de fuentes
denominadas también como l4seres supercontinuos (LSC), se logra un espectro muy
amplio en un rango de longitud de onda entre 400 nm y 2400 nm con una potencia
notable [20, 84].

2.3. Imagenes en OCT

Varias publicaciones han abordado la teoria de imagenes mediante la técnica de
OCT. Estos trabajos incluyen articulos [150, 87, 136, 46], revisiones [151, 183] y libros
[49, 24].

Una imagen de OCT, en esencia, se genera midiendo la magnitud de las diferencias
de camino 6ptico (OPD, Optical path difference) que experimenta la luz al ser reflejada
tanto en la superficie como en el interior de la muestra. Para ello tipicamente se emplea
un interferémetro tipo Michelson con una rama de referencia y una rama de muestra,
como se esquematiza en la figura 2.1(a). Al iluminar con una fuente de luz de baja
coherencia (FBC) el haz se separa en estas dos ramas con un divisor de haz (B). La luz
retrodispersada con sus correspondientes variaciones de OPD en el material se vuelve
a acoplar a la rama de muestra. Esta se combina con la luz proveniente de la rama de
referencia, que ha recorrido una longitud de camino 6ptico (OPL, optical path length)
fija. De esta forma se genera un patrén de interferencia que serd adquirido por el detector
(D).
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Figura 2.1: (a) Interferémetro convencional de OCT tipo Michelson. (b) Esquema que
representa una muestra con N interfaces donde se indican las OPD (A) y OPL(L) co-
rrespondientes. F'BC: fuente de luz de baja coherencia, B: divisor de haz, E: espejo, D:
detector, M: muestra, L: longitud de camino 6ptico, A: diferencia de camino 6ptico, e:
espesor, 1: indice de refraccion de grupo, r: coeficiente de reflexion en cada interfaz.

La longitud de camino 6ptico, L, se define como el producto entre la longitud geométri-
ca que recorre la luz y el indice de refraccién del medio por el cual se propaga. En el
caso de los sistemas de OCT, como las fuentes de luz tienen un ancho de banda signi-
ficativo, se debe considerar el indice de refracciéon de grupo (7]) [21]. Este pardmetro
depende de la longitud de onda central en el que emite la fuente (Ag) y se puede definir
como:

|
M20) = Mio) %dMO 2.1

Donde 73, es el indice de refraccion de fase en Ao.

Suponiendo que la variacion de indice de refraccion de grupo es despreciable a lo
largo de la longitud recorrida, la OPL se puede expresar como L = 7] e; donde e es la
longitud geométrica que recorre la luz. Cabe resaltar que la variacion de L puede ser el
resultado de una alteracion en el indice de refraccion de grupo de la interfaz por el cual
se propaga la luz o, por un cambio en su longitud geométrica; siendo indistinguible si
ambas suceden al mismo tiempo y esto se debe tener en cuenta en cada caso de estudio.

Ahora bien, cada OPD resulta del camino que recorre la luz a partir del las diferentes
reflexiones en las interfaces de la muestra respecto a la reflexion de referencia (rg) y
respecto a cada reflexion consigo misma. Esto se puede generalizar si se considera un
sistema formado por N interfaces como el que se muestra en el esquema de la figura
2.1(b).

Cada OPD presente en la sefial de interferencia, que se denominard como A en este
trabajo, se puede expresar de acuerdo a la siguiente convencion:
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Agj(z) = |Lr(z) = Lj(2)| » Aij(z) = ILj(z) —Li(z)]  i;j=1,..N (2.2)

Donde Lg, L; y L; corresponden a las longitudes caminos opticos que recorren los
haces reflejados en las interfaces R, i y j, respectivamente. Y z corresponde a la profun-
didad de la muestra.

Por lo tanto, utilizando un sistema inteferométrico se puede medir cada pardmetro
A'y obtener informacion de la superficie o el interior de todo el material analizado. Para
esto es necesario emplear un sistema de barrido que permita generar una imagen a partir
de la sefal de interferencia en una serie de puntos medidos sobre la muestra.

~
Q
~

Amplitud [u.a]

3D-scan

Figura 2.2: Esquema empleando la medicion de la microgota donde se identifican los
distintos tipos de imagenes denominadas comtnmente : (a)A-scan, (b) B-scan'y (¢) 3D-

scan.

La representacion tipica de imdgenes de OCT y su nomenclatura se ilustra con el
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ejemplo de la figura 2.2. La imagen corresponde a la medicion de una gota sobre un
sustrato metalico. En ella se puede observar que la sefal de interferencia medida en
cada punto genera un conjunto de datos bidimensionales que representa los valores de
A provenientes de las distintas interfaces presentes en la muestra y en funcién de la
profundidad (z). A este tipo de imagenes se la denomina A-scan (figura 2.2(a)).

Mediante el sistema de barrido se puede generar una serie de A-scan en un sentido
ortogonal (segtn el eje y) produciendo un nuevo conjunto de datos que representa un
plano transversal en el material, y que se denomina B-scan (2.2(b)). Finalmente, cu-
briendo una porcién en una determinada zona de la muestra y, agrupando los A-scan y
los B-scan, es posible reproducir la tomografia del material con un arreglo tridimensio-
nal que se denomina 3D-scan (o C-scan) y que se representa en la figura 2.2(c).

2.4. Modalidades de OCT

Una considerable cantidad de publicaciones fue abordada desde la perspectiva de
OCT en el dominio del tiempo (TD-OCT, Time Domain-OCT) previa a la gran revo-
lucién que han traido a OCT las técnicas de dominio de Fourier (FD-OCT, Fourier
Domain-OCT) en los ultimos afios [51]. Para el caso de TD-OCT, la OPL del brazo de
referencia se mueve repetidamente variando su longitud en forma controlada. Se emplea
un fotodetector como elemento de deteccion y el procesamiento de la sefial consiste en
detectar la envolvente del patrén de interferencia medido. Desde este patrén se pue-
den estimar los valores de cada OPD A en la muestra, como se esquematiza en la figura
2.3(a). Se muestran por simplicidad, en este caso y en los siguientes, solamente las OPD
que corresponden a la superficie de referencia y cada interfaz de la muestra.

Por otro lado, los sistemas FD-OCT se subdividen en: sistemas de dominio espec-
tral (SD-OCT, Spectral Domain-OCT) y sistemas de fuente de barrido (SS-OCT, Swept
Source-OCT). En el caso de SD-OCT, la longitud del brazo de referencia se fija en una
posicion aproximada a la posicion de la muestra. El patron de interferencia se detecta
con un espectrometro (figura 2.3(b)) en distintos esquemas que utilizan frecuentemente
una red de difraccion, un juego de espejos y un sensor lineal tipo CCD (Dispositivo de
carga acoplada,Coupled Charge Device).

10
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Figura 2.3: Esquema de las modalidades mas comunes en los sistemas de OCT: (a)
TD-OCT, (b) SD-OCT y (c.) SS-OCT. FBC: fuende de luz de baja coherencia, D: Divi-
sor, EM: espejo movil, F'D: fotodiodo, EF: espejo fijo, E: espectrometro (LE: lente de
enfoque, RD: Red de difraccion, L: Lente, DL: detecto lineal), LS: laser sintonizable.

En el caso de SS-OCT se utiliza una fuente con un ancho de linea estrecho y variable.
Se realiza un barrido rapido en longitud de onda, y el patrén de interferencia producido
se detecta con un fotodetector y en funcién del tiempo, en forma similar a como sucede
en TD-OCT. La longitud del brazo de referencia en esta modalidad también es fija y se
esquematiza en la figura 2.3(c).

Tanto en la modalidad SD-OCT como en la SS-OCT la sefial de interferencia detec-
tada codifica en su contenido de frecuencias toda la estructura resuelta en profundidad
de la muestra en la posicioén del punto focal y el A-scan puede recuperarse empleando
la transformada de Fourier (FT, Fourier Transform).

2.5. Resolucion espacial y profundidad maxima de ima-
gen

A lo largo de este trabajo se hara referencia solamente a la modalidad SD-OCT ya
que es la que se empled en las mediciones que se presentan en los proximos capitulos.
En cada medicion que se efectua, usualmente, hay tres factores de importancia a tener
en cuenta. Estos son: la resolucién espacial, axial y lateral, y la profundidad méxima

de imagen. En esta seccion se definirdn estos factores en referencia a la modalidad SD-
OCT.

11
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2.5.1. Resolucion espacial axial y lateral

En los sistemas OCT, la resolucion axial (Az ) representa la minima OPD detectable
ante un cambio en un eje paralelo al haz incidente (eje z), y la resolucion lateral (Ax)
corresponde a la minima OPD medible ante un variacion en un plano perpendicular al
haz incidente (plano x — y). Cada una se puede definir separadamente en funcién de la
fuente de luz empleada, la 6ptica de enfoque sobre la muestra y las caracteristicas del
detector.

Para establecer la resolucion axial se utiliza comunmente la longitud de coherencia /.
[49]. Esta magnitud se define como el ancho total a mitad de altura (FWHM, Full Width
at Half Maximum) de la transformada de Fourier de la sefial de interferencia detectada.
Para una fuente con una distribucién espectral gaussiana la longitud de coherencia tiene
expresion analitica y se puede escribir como:

2
Ar—l. — 21n2 A_o
T AL
Donde AA es el ancho total a mitad de altura del espectro de la fuente y Ag es la
longitud de onda central de la fuente de luz.
La resolucion lateral (o transversal) en OCT estd determinada por el tamafio del spot
del haz de luz enfocado y limitada por difraccion. Usualmente se define como:

420 1

M A

Donde Ay es la longitud de onda central de la fuente de luz y NA es la apertura

numérica relacionada con el didmetro de la lente de enfoque d y su distancia focal f de
acuerdo a la relacion: NA = d /2f.

Al mismo tiempo la resolucion lateral (Ax) estd relacionada con la profundidad de

campo b (también llamado parametro confocal). Este pardmetro representa la distancia

a lo largo del eje de propagacion del haz donde el valor de la cintura aumenta un factor

(2.3)

2.4)

2 o
/2 respecto a su valor en el plano focal y se expresa como: b = % Esto implica una
relacion de compromiso entre ambas magnitudes ya que si se mejora el valor de una, se
empeora el valor de la otra.

2.5.2. Profundidad maxima de imagen

La profundidad maxima de imagen (zZ,,4x) es el mayor valor de OPD que puede
ser medido por el sistema y estd limitada, principalmente, por dos factores vinculados
al equipo de deteccion utilizado. El primero viene dado por el intervalo de muestreo
de la senal de interferencia en el detector (criterio de Nyquist) y el segundo por una
disminucion de la amplitud de la transformada de Fourier de la misma sefial a medida
que aumenta el valor de OPD, efecto que se conoce como falloff [103].

12
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Si se tiene en cuenta solo el primer factor, la profundidad médxima de imagen viene
dada por [49]:

- T
Zmax,1 — 26k

Donde Zqyx,1 €s la profundidad mdxima de imagen por el criterio de Nyquist y 6.k
es el intervalo de muestreo, determinado por el espaciado entre pixeles del CCD.

El segundo factor se origina en el hecho de que la resolucion del espectrometro es
finita y estd determinada por el ancho de cada pixel del CCD (6,k). Como consecuencia
de esto, la sefial de interferencia esta convolucionada con una funcion escalon. Esto
genera una disminucion de la amplitud de la transformada de esta sefial hacia mayores
valores de OPD cuya forma es una funcion sinc inversamente proporcional a 8,k [193,
79]. La profundidad de imagen teniendo en cuenta solo este segundo factor, se puede
escribir como:

(2.5)

- 21n(2)
Zmax,2 = W (2.6)

Donde z4x2 €s la profundidad méaxima de imagen debida al falloff y 6,k es la reso-
lucién espectral del sistema.
Finalmente, la profundidad méxima de imagen queda definida como:

Zmax = min{zmax,l;zmax,Z} (2.7)
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Capitulo 3

Interferometro de camino comun

Los sistemas SD-OCT presentan diversas alternativas en su configuracion experi-
mental en funcion de su prestacion final y el tipo de aplicacion al que esta orientado. En
la mayoria de los casos las configuraciones estan basadas en el uso de un interferémetro
tipo Michelson (dos ramas) o alguna de sus variantes (Mach Zender, Fizeau) [151]. Una
alternativa se encuentra dentro de los sistemas basados en un interferémetro de camino
comun (CPI, Common path interferometer) [173, 152, 92]. Este tipo de sistemas ofrece
la posibilidad de unificar la rama de referencia y la rama muestra en una Unica rama
con importantes ventajas para ciertos tipos de aplicaciones permitiendo el armado de
equipos compactos, robustos y con menor desajustes por dispersion [109, 133, 156].

En este capitulo se presenta un equipo de OCT de camino comun y se lo compara
con una configuracién tipica de Michelson. Se exhibe la alternativa que presenta este
equipo de ser montado en fibra Optica y las partes que lo componen. Se detalla de ma-
nera generalizada la sefal de interferencia para este nuevo sistema. Y por dltimo, se
describird el procesamiento digital de dicha sefial y el procedimiento empleado para la
reconstruccion de imagenes que se utilizard en este trabajo.

3.1. Configuracion experimental propuesta

La configuracion propuesta en esta ocasion se basa en un esquema que utiliza como
fuente de luz un laser supercontinuo (LSC) (SuperK EXTREME EXW-12, NKT Pho-
tonics), con un ancho espectral que va desde 410 a 2400 nm. Si bien el ancho de banda
de la fuente es grande los distintos elementos utilizados en los experimentos limitan su
uso. En el caso de los resultados mostrados a lo largo de esta tesis, el factor limitante es
el detector utilizado, un espectrometro (OceanOptics HR4000) que abarca un rango de
deteccion que va de 720 nm a 940 nm. Tanto el espectro de la fuente como la regiéon de
deteccion se plasman en la imagen de la figura 3.1.
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Figura 3.1: Espectro del laser supercontinuo donde se indica la zona de deteccion limi-
tada por el espectrémetro.

Como se menciond anteriormente, el esquema planteado permite el armado de un
equipo particular con una rama de muestra y referencia en una rama unificada. Este
conjunto experimental constituye la base de la configuracién desarrollada que consta
de un esquema general que se muestra en la figura 3.2(a). Si se lo compara con un
sistema de OCT convencional, un interferémetro tipo Michelson figura 3.2(b), es posible
apreciar que no tiene la rama de referencia pero presenta una superficie de referencia
(R) sobre la muestra. Esta caracteristica es un atributo de los sistemas de camino comuin,
y de ahora en adelante se har4 referencia a este sistema como CPI-OCT.

Toorm”

LSC LSC

R—}—
[\ ——\

Figura 3.2: Esquema comparativo del equipo en sus dos configuraciones: (a) Configura-
cion tipo CPI-OCT. (b) Configuracion tipo Michelson. Componentes: LSC: laser super-
continuo, B: Divisor de haz, R: referencia, E: espectrometro, EF': espejo fijo, M:muestra.
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Como la mayoria de los esquemas experimentales de sistemas de OCT, el equipo
de CPI-OCT puede ser montado en fibra 6ptica como muestra la fotografia de la figura
3.3(a). Por simplicidad, y de este punto en adelante, se utilizar el esquema simplificado
de la figura 3.3(b). En este dibujo se puede apreciar el reemplazo del divisor de haz
(B) por un circulador (C) y el agregado de un accesorio que incluye una referencia (R).
Este accesorio corresponde a un portamuestra que presenta distintas configuraciones y
constituye un elemento que se puede implementar en sistemas de camino comun y se

detallara en el proximo capitulo.
(b)
E

-

LSC

Figura 3.3: (a) Esquema simplificado del equipo de CPI-OCT montado en fibra dptica.
(b) Equipo montado en el laboratorio. Componentes: LSC: Laser Supercontinuo, C: Cir-
culador, CO: Cabezal Optico, F O: Fibra ()ptica, R: Referencia, E: espectrometro, M:
Muestra, P: Platina, S7': Sistema de posicionamiento y barrido.

En los experimentos realizados el accesorio para alojar la muestra se ubico a conti-
nuacién de lo que se denomind cabezal 6ptico. El cabezal 6ptico se compone por una
lente de colimacién, que para la mayoria de las aplicaciones fue una lente tipo triple-
te (TCO6FC-780), seguida de una lente de escaner OCT (LSMO2-BB Thorlabs) para
enfocar el haz de luz sobre el portamuestra.

El portamuestra a su vez se apoya sobre una platina anexada a un sistema de barri-
do compuesto por dos motores paso a paso Newport MFA-CC. Dichos motores estdn
montados de manera ortogonal entre si permitiendo escanear un drea sobre la muestra.
Por medio de un controlador con encoders, se domina el movimiento de los motores
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permitiendo abarcar dreas de hasta 4 cm?.

Con el sistema en funcionamiento la luz retrodispersada proveniente tanto de la re-
ferencia interna (R) como de la muestra, se acopla al mismo cabezal 6ptico y por medio
del circulador es dirigida al espectrometro donde se adquiere la sefial de interferencia.

3.2. Senal de interferencia

Para la expresion de la sefial de interferencia que adquiere el detector se supone que
el campo eléctrico E;(z,7) que emite la fuente de luz viene dado por:

Ei(z,t) = / " sk, @)k g (3.1)

—00

En esta expresion s(k, @) es la amplitud del campo eléctrico en funcién del nimero
de onda k = 2/1—”, la frecuencia angular @ = 27v corresponde a la frecuencia temporal
v de cada componente espectral de la fuente de luz y z es la coordenada espacial en la
direccion de propagacion del haz. La forma espectral de las fuentes de luz utilizadas en
este trabajo se pueden aproximar razonablemente a una distribucion gaussiana. En lo
que sigue se elimina la notacién que indica las variables de dependencia de los campos

para ganar claridad.

C
[ > E* z=L=0
V4

Figura 3.4: Ilustracion del sistema experimental con un zoom en detalle que indica las
reflexiones del haz sobre la superficie de referencia (R) y una muestra multicapa con N
interfaces (indicadas con subindice n), que se presenta a modo de ejemplo. Se indican
los parametros principales de cada capa: E: campo eléctrico, L: longitud de camino
optico.
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La sefal de interferencia obtenida en este tipo de configuracién de camino comun
se puede generalizar si se considera un esquema con una muestra hipotética compuesta
de N interfaces y una reflexion de referencia (R) como se esquematiza en la figura 3.4.

Cada interfaz de la muestra y la superficie de referencia contribuye al campo total
reflejado con una componente de campo eléctrico cuyas expresiones se presentan en la
ecuacion 3.2. Se indican en cada una de las componentes sus fases y los correspondien-
tes caminos Opticos de acuerdo a la notacion utilizada en la figura 3.4.

Ep— % el CLe) , E, = Ei r, e/ (CKLn) (3.2)

En la expresion 3.2 Eg es el campo eléctrico reflejado en la superficie de referencia
y E, es el campo eléctrico reflejados en cada una de las N interfaces de la muestra; rg
y r, son los coeficientes de reflexion de la superficie de referencia y de cada interfaz,
respectivamente; Lg es el camino 6ptico desde el circulador (donde se consideraz =L =
0) hasta la superficie de referencia y L, corresponde al camino Optico del haz reflejado
en la interfaz n medido desde el mismo punto.

En la totalidad de los experimentos realizados en esta tesis se ha utilizado un es-
pectrometro como detector. En este tipo de detectores la sefial registrada es la irradiancia
(o intensidad) que es proporcional al promedio temporal (representado con el simbolo
(}), de la suma del cuadrado de los campos, es decir:

N
ip(k,©) = (|[Eg+ Y Enl*) (3.3)
n=1

Si se procede a desarrollar el binomio de la ecuacion 3.3 y se considera la integracion
temporal que realiza el detector, se obtiene:

M=

N
ip(k) = Y S(k)[Rg+Ry] +S(k) Y V/RgRy e (Lr—Ln)
n=1

n=1

N 3.4)
FSH) Y VR

n#m=1

Donde S(k) = <|s(k7w)|2> es el promedio temporal del médulo del espectro de la
fuente de luz al cuadrado. Rg = |rg|” es la reflectividad de la referencia y, R, = || y
R, = |rm|* representan las reflectividades de cada una de las interfaces en la muestra.

Para tener una expresion mas sencilla y comoda en el manejo matemético, se re-
emplazan los productos S Rg por ig, S(x)Rn por in y S(x)Rm por iy, en la ecuacion 3.4.
Empleando la relacién de Euler, se puede generalizar la ecuacion anterior como:
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N
ip(k) =Y (ir+in) "DC"
n=1
N
+ Y Vigincos (2kAg,) "CC” (3.5)
n=1

N
+ Y Vinimcos (2kAum)  "AC”
n#m=1

Donde Ag, es la OPD dada por |Lg — L,|, Any, es la OPD dada por |L,, — L,,| y; Lg,
L,y L,, corresponden a las longitudes de camino 6ptico de las reflexiones de referencia
R y las interfaces n y m, respectivamente (ver ecuacion 2.2).

En la expresion de la ecuacion 3.5 se tienen tres familias de términos bien diferen-
ciadas:

1. Términos de continua (DC) que representan la suma de las intensidades dada
por cada interfaz y la referencia. Cada término en esta sumatoria presenta una
amplitud proporcional a la reflectividad dada por cada interfaz.

2. Términos de correlacion cruzada (CC) para cada interfaz de la muestra. Cada
término representa la interferencia entre el haz proveniente de la superficie de
referencia y de cada una de las interfaces de la muestra. Este es uno de los com-
ponentes deseado para imagenes OCT.

3. Términos de auto-correlacion (AC) que representan la interferencia entre las di-
ferentes interfaces de la muestra consigo mismas. En varios disefios de sistemas
tipo CPI-OCT, los componentes de AC representan una sefial de interés.

3.2.1. Senal en el dominio espectral

Como se menciond anteriormente el sistema utilizado en este trabajo corresponde
a la modalidad SD-OCT donde la sefial de interferencia adquirida en el detector (es-
pectrometro) es la irradiancia o intensidad total de luz. El objetivo de adquirir esta sefial
es extraer los valores de la diferencia de camino 6ptico entre las interfaces de la muestra
o entre una interfaz y la referencia (A, o Ag,), lo que para esta técnica se denomina
comunmente como A-scan.

El A-scan, en esta modalidad de OCT, se obtiene habitualmente a partir de la Trans-
formada de Fourier (FT) de la sefal de interferencia medida ip(k). La transformada de
Fourier se puede considerar como la descomposicion de una seial dependiente de una
variable, en este caso el vector de onda k, en sus componentes senoidales y cosenoida-
les. En el espacio transformado se tendra un perfil compuesto por la amplitud de la F'T'
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(I) como eje de ordenadas y por la variable conjugada (z) que representa la diferencia
de camino 6ptico como eje de abscisas.

AT i
l‘ Il W “H\Mlnw |
\‘ \\ w "u

Dominio de k Dominio de z

\FI/

Figura 3.5: Ilustracion a modo explicativo de la Transformada de Fourier en sefiales de
OCT vy las variables utilizadas. ip: irradiancia (o intensidad), k: vector de onda, FT":
Transformada de Fourier, /: amplitud de la F'T, z: diferencia de camino éptico (variable
conjugada).

La aplicacién de la FT ala sefial de interferencia permite obtener los valores de OPD
que se presentan en forma de ”picos” en la sefial transformada. Un andlisis adicional se
puede hacer evaluando el peso de las amplitudes de los picos considerando la variable z,
como se ilustra la figura 3.5. Esta figura corresponde a una sefial arbitraria de una suma
de cosenos con diferentes valores de valores de OPD (distintas frecuencias) y se puede
observar cada componente por separado en el dominio de z al emplear la FT.

Entonces, aplicando la FT a la expresion 3.5 y empleando las propiedades de la
convolucién y de la funcién generalizada delta de Dirac (8]]), se obtiene:

Iy =7(@) (ir+in) +7(2) ® Z Vigin 8(z2—2Agn)
(3.6)
'}’Z)@ Z m6(z_2Anm)

n#m=1
Donde /) es la amplitud de la transformada de Fourier de la sefial de interferencia
digital, ® indica la operacion de convolucién y y(z) corresponde a la FT del espectro
de la fuente S(k) tomando solo los valores positivos de z.
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Partiendo de la expresion 3.6 y aplicando la operacion de convolucion y utilizando
las propiedades de la funcién delta, resulta:

N

N N
Iy =Y, Ur+ 1)+ Y, VIR Y(z=28r) + Y, VIl ¥(z—2Aum) (3.7)
n=1

n=1 n#m=1

Donde se reemplazo ¥,)ir por Ig, ¥(z)in PO In Y ¥(z)im POI I, Se puede apreciar que
el argumento de la funcién 7y representa la F'T del espectro de la fuente de luz evaluada
en la OPD. En consecuencia, la forma de la distribuciéon de longitudes de onda de la
fuente (envolvente del espectro de la fuente) afectard la forma del pico en el espacio
transformado siendo un aspecto relevante y a tener en cuenta para el procesamiento
digital de la sefial de OCT.

Ahora bien, la ecuacion resultante 3.7 corresponde a una expresion producto de la
medicién de la sefial de interferencia empleando un esquema experimental similar al
presentado. Con un andlisis de esta expresion se pueden obtener las distintas interfaces
en funcién de la profundidad de la muestra (i), es decir, el A-scan.

Para dejar explicito el procedimiento planteado anteriormente, se simulé en MatLab®
un caso simple. Se trata de una muestra con dos interfaces y una superficie de referencia
como se esquematiza en la figura 3.6(a).

Si se emplea la ecuacion 3.5 para este ejemplo, la sefal de interferencia se puede
expresar como:

ip= (iR +i+ iz) ++/i1ip cos (2kA12) + +/igij cos (ZkARl) + +/igiy cos (ZkARz) (3.8)

Esta expresion se representa de manera digital mediante la simulacion y se muestra
en la figura 3.6(b). En esta grafica se puede apreciar la contribucién de cada reflexion a
la sefial de interferencia para este ejemplo.
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Figura 3.6: (a) Esquema de la muestra para el ejemplo propuesto. (b) Simulacién de
la sefial interferencia y (c) A-scan correspondiente. L: longitud de camino 6ptico, A:
diferencia de camino 6ptico, DC: término de continua, AC: término de auto-correlacion,
CC: término de correlacion cruzada.

Luego, si se aplicala F'T alaecuacion 3.8 y las propiedades descritas anteriormente,
se obtiene:

I(z) = (IR +1 +12) + 111 Y(Z — 2A12) + VIRl Y(Z - 2ARl)
+VIrDL Y(z —2Ag2)

La expresion 3.9 representa la transformada de Fourier de la sefial de interferen-
cia del ejemplo propuesto y en ella se pueden distinguir varios términos: el primer
término corresponde al término de continua (DC), el segundo término corresponde al de
auto-correlacion (AC) y los ultimos dos corresponden a términos de correlacion cruzada
(CC). Esta expresion se puede obtener por sustitucion directa en la ecuacion 3.7 para el
ejemplo considerado.

(3.9)
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De esta manera, a partir de la ecuacion 3.9 se pueden identificar las interfaces pre-
sentes en la muestra en funcion de su profundidad, tal y como se puede ver en el grafico
de la figura 3.6(c)). Cabe resaltar, que el pico que corresponde al término de DC se ubi-
ca en el cero del origen de coordenadas y solo se observa la mitad porque se toman los
valores de z positivos como se comentd previamente.

3.2.2. Procesamiento digital de la senal

En el caso de mediciones reales el detector digitaliza la sefal de interferencia, ob-
teniéndose una secuencia de datos definidos por el nimero y las caracteristicas de los
pixeles del sensor en el espectrometro [7]. Teniendo en cuenta esto para la expresion
de la ecuacion 3.5 en forma digitalizada se utilizard la notacion ip|m] para la sefial de
interferencia digital, donde el indice toma valores de 1 < m < M y M indica el nimero
de pixeles en el detector.

Dado que el sistema de separaciones de longitudes de onda del espectrometro es una
red de difraccion, la sefial ipj,, es una funcion no lineal respecto al nimero de onda (k)
y viene dada por la calibracion del espectrometro que provee el fabricante. La funcién
de calibracion permite asignar un valor k,, a cada pixel de indice m proporcionando la
funcion de intensidad ipy,,- Por lo que es necesario realizar una interpolacion de ip
para obtener una nueva secuencia de valores de intensidad redefiniendo el intervalo de
muestreo para que la sefial sea una funcién lineal de k (k7). Para ello se toma una sepa-
racion entre valores consecutivos constante e igual a dsk. En este proceso se mantiene
el nimero de pixeles M y el rango espectral lo que permite optimizar y ampliar el uso
de algoritmos para la transformada de Fourier.

Para el procesamiento de sefales digitales debe emplearse la Transformada de Fou-
rier en su forma digital o discreta (DFT, Discrete Fourier Transform) que permite traba-
jar con secuencias de sefiales como en este caso.

Entonces, partiendo desde la nueva sefial interpolada ipy,) con el procedimiento
descrito se aplica la DFT y se obtiene:

M-1 —jkpzm

I = Z Iplizje M kL =0,...M—1 (3.10)
M=0

Donde [}, es la amplitud de la DFT de la senal de interferencia digital, kz, es el
vector de onda linealizado, z,, es la variable conjugada digital y M representa el nimero
pixeles.

La implementacién de la DFT demanda herramientas de computo numérico como
pueden ser Matlab/Octave, Python, entre otros. Existen diversos algoritmos para generar
la DFT, entre los mas usados se encuentra la transformada rdpida de Fourier (FFT, Fast
Fourier Transform) [130].

24



CAPITULO 3 INTERFEROMETRO DE CAMINO COMUN

Para el tratamiento digital utilizando la FFT se debe considerar un ancho de banda de
Ak = M dsk. Esta consideracion permite utilizar el algoritmo de la FFT para representar
la sefal de interferencia en cada punto de la muestra y asociarla con un A-scan para cada
punto medido. En cada A-scan se observan ’picos” tal y como se mostré en el ejemplo
de la seccion anterior (ver figura 3.6(c)) y que representan informacién de la muestra.

Conocer en detalle la forma de estos picos es clave en la determinacion del valor
de cada OPD por lo que es necesario que cada pico tenga la mayor cantidad de puntos
posible. En principio esa cantidad de puntos queda determinado por el valor de &k (el
intervalo en k entre dos puntos consecutivos). Este espaciado en k se puede inferir, en
el caso de usar el algoritmo de la FFT, como: ok = Ak/M. Esto a su vez determina
el intervalo en el dominio conjugado z como &,z = 27 /2Ak, donde el factor 2 en el
denominador surge del hecho que la luz recorre dos veces la misma OPD (ida y vuelta).

No obstante, existe la posibilidad de aumentar la resolucién en k& de manera digital
a fin de mejorar la visualizacién de las imdgenes (en el dominio conjugado z) mediante
diferentes algoritmos [37, 66]. Para ello se busca acrecentar la cantidad de puntos en
cada uno de los picos en el espacio transformado para lo cual se pueden utilizar distin-
tas estrategias. Sin entrar en el detalle de la matematica, en este trabajo se exploraron
principalmente dos métodos: el zero padding (relleno con ceros) y la transformada z
chirp.

3.2.3. Zero padding y transformada z chirp

En este caso de aplicacion, el zero padding y la transformada z chirp son técnicas
que se utilizan para aumentar la densidad de puntos de los picos de la sefial medida en
el espacio transformado.

En el caso del zero padding se extiende en forma artificial el nimero de datos de la
sefial a analizar con el agregado de ceros para hacer disminuir el valor de d;k. Al aplicar
el algoritmo de la FFT a esta nueva sefial se genera una secuencia con un muestreo mas
fino en el espacio transformado. Esto no modifica la capacidad de discernir las com-
ponentes en z,, sino que s6lo cambia el espaciado de cada punto real medido. Con un
relleno con ceros importante en el dominio de &, lo que es equivalente a un sobremues-
treo en el dominio conjugado, se pueden estimar mejor las posiciones y las amplitudes
de los picos. Sin embargo, el numero total de datos con este agregado de ceros sera un
multiplo de M y aumentara el costo computacional sin tener en cuenta que el rango de
interés en z,, puede ser solamente una fraccion del rango total analizado. Este inconve-
niente se puede resolver con la implementacién del algoritmo de la transformada z chirp
[139, 124].

El algoritmo de la transformada z chirp (CZT, Z Chirp Transform) esta basado en
expresar la DFT como una convolucién. Este algoritmo no es 6ptimo en el sentido de
minimizar la complejidad computacional pero ha resultado til en diversas aplicaciones
como un método mas eficiente que el zero padding en la FFT estandar [130, 113].
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El algoritmo de la CZT es mas flexible que el de la FFT ya que se puede aplicar
a cualquier secuencia de muestras igualmente espaciadas en la circunferencia unidad.
Esto permite observar la transformada de la sefial discreta dentro de un rango en z,
limitado a la zona de interés sin necesidad de cubrir todo el rango. Es decir, es posi-
ble hacer un andlisis acotado entre dos valores, z,,, ¥ Zm,, fijados previamente donde
ZmyZmy < Zmax-

A modo ilustrativo, se recurre al ejemplo de la seccién anterior y se muestra en la
figura 3.7(a) la forma del pico de un valor de OPD obtenido utilizando el algoritmo de la
FFT estandar con zero padding y se lo compara con la forma obtenida con el algoritmo
de la CZT. En el zoom que corresponde a la figura 3.7(b) se muestra la diferencia en el
extremo del pico donde se puede apreciar como mejora la precision en la determinacion
de este valor empleando la CZT con la misma cantidad de puntos.

( b) .,.-,‘,-~,',,?“Tx‘~.ifff‘-fjfj-..

CZT
O FFT
(a)
Dk |
— T N4 i “‘
S | f
3 I I
I\‘ 1
~ ‘ 1
I “‘
Zmy A Zm; Zy [Um]

Figura 3.7: (a) Comparacién entre los algoritmos de la FFT y la CZT en funcién de la
densidad de puntos para el ejemplo propuesto en la seccion anterior de un A-scan. (b)
Zoom en la zona superior de uno de los pico.

En los casos contemplados en este trabajo, se implementara la CZT para conseguir
una mayor densidad de puntos a un menor costo computacional comparada con el zero
padding y solo estara limitada por el ruido propio de la sefial.

26



CAPITULO 3 INTERFEROMETRO DE CAMINO COMUN

3.2.4. Reconstruccion digital de imagenes

En los resultados que se muestran en los capitulos siguientes se obtienen imagenes
de topografias (en materiales opacos) o tomografias (en materiales transparentes) en dis-
tintos tipos de muestras utilizando la técnica y la metodologia descritas anteriormente.
La reconstruccién de estas imagenes se realiza digitalmente y en todos los casos se si-
gue un procedimiento comiin que se basa en obtener las coordenadas espaciales (x,y,z)
de una serie de puntos de la regién de interés en la muestra.

Estas coordenadas se generan haciendo una medicion en cada punto de la muestra
donde los valores de x,y se obtienen utilizando los encoders del sistema de barrido
y el valor de z (que puede ser mds de uno) surge del valor de la OPD A a partir del
procesamiento de la sefial de interferencia.

Sefal de inteferencia

A-scan
~ Mm CZT ©
Espectrometro e 2] Il “M - >
Q {11l 'u “M =
\ .,g;sn‘..“tuu|ﬂ||||"‘|““I"hum.“.: ,,,,, '
Encoders K [1/um] Ag, ZmlHM]
[ [ }
_ —
%
(X Y1) ™.
y ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
X
74 n

.............................................................................

Figura 3.8: Esquema de la extraccion de informacion punto a punto en una interfaz n
de la muestra. Se obtienen los puntos (x;,y;) a partir de los encoders del sistema de
barrido y cada z; desde la sefal de interferencia generada con la superficie R mediante
el espectrometro.

En la figura 3.8 se esquematiza la obtencion de la terna (x;,y;,2;), a partir de los datos
de los encoders y de la sefial de interferencia, en lo que corresponde a un barrido sobre
una interfaz arbitraria n con una superficie de referencia R.

En cada caso de estudio se coloca la muestra en una platina anexada a dos ejes
motorizados para generar el barrido produciendo un conjunto de datos que se almacena
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en un archivo para luego ser procesado digitalmente. El procedimiento seguido para
la reconstruccion de cada imagen se divide en dos etapas, una que corresponde a la
adquisicion y procesamiento de la sefial de interferencia junto con la asignacién de la
coordenada z a cada interfaz de la muestra. Y una segunda etapa que corresponde a la
incorporacion de los datos del barrido y la asignacion de las coordenadas x e y a cada
punto medido.

Respecto a la primera etapa, en la figura 3.9 se muestra un diagrama que resume los
pasos fundamentales que se emplearon en el andlisis de cada senal.

Medicion Calibracion

Iprk,,] A

Calculo

I

Linealizacion

E

Interpolacion Calculo

Ipri, 1

B

—

Transformacion

I

A-scan

Figura 3.9: Procedimiento en forma de diagrama de bloques para el procesamiento de
sefiales de SD-CT.

En primer lugar, se adquiere una sefial digital ipy, | correspondiente al punto medi-
do en la muestra donde se registran los valores de vector de onda de cada pixel segtn
la calibracién del espectrémetro. Se interpolan los valores de intensidad con los nue-
vos valores de k;, linealizados (k;) y se genera una nueva sefial de interferencia digital
ipLjk,)- En este punto se aplica un filtrado digital (filtro Gaussiano, Hamming, etc,) para
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suavizar los efectos de borde en la sefial de ser necesario.

Seguidamente, y a partir del vector kz, se obtiene el vector de la coordenada conju-
gada z;,, que estd dado por: §zm con 1 <m < My m € Z. Y por ultimo, se aplica la
transformada CZT a la sefal de interferencia digital para obtener una sefial en el espa-
cio transformado . Esta sefial corresponde a un A-scan a partir de la cual se pueden
identificar los valores de OPD de cada interfaz. Con este conjunto de datos es posible
conformar un B-scan o un 3D-scan reproduciendo una parte o la totalidad de la muestra
analizada.

En segundo lugar, se generalizan las mediciones que contemplan la caracterizacion
de una superficie o el monitoreo en funcién del tiempo de determinada interfaz en la
muestra. Para ello se debe localizar y realizar un seguimiento de una sola OPD dentro
de un rango de variacion establecido con anterioridad y partiendo del procedimiento
anterior (figura 3.10).

"Encoder”
A Ng5Y ) &5
A=scan X17Y1
Seleccion
zm1 I' zm2
Posicién Reconstruccion
maxima
4 |
Ay
[ Xi,sYi /Ai]

Figura 3.10: Procedimiento en forma de diagrama de flujo para el procesamiento de
sefales de SD-CT.

Se selecciona en cada A-scan por inspeccion un rango en z,, dado por z,,,, y zm, que
contemple la variacion de la OPD de interés segun sea el caso. Luego, se debe buscar el
valor en el eje z que corresponde a la OPD A de maxima amplitud en cada uno de los
nuevos A-scan. En el caso de que se desee monitorear mds de una OPD se debe realizar
este mismo paso de forma independiente.
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A partir de los datos proporcionados por los encoders se conoce con exactitud la
posicion en cada punto medido dada por una dupla (x;,y;). Se asigna a cada punto (x;,y;)
la posicion de la OPD de méxima amplitud A; para, finalmente, armar una terna dada
por x;,y;,A;. Esto permite reproducir un plano (o planos) de la OPD de interés que forma
parte de la muestra y su variacion en funcién del espacio o del tiempo.
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Capitulo 4

Interferometro de camino comin con
portamuestra incorporado

En este capitulo se presenta el concepto de un equipo que integra el interferometro de
camino comun con un novedoso portamuestra en un esquema compacto y modular que
apunta al desarrollo de un equipo industrial y de laboratorio apto para ser empleado en
diversas aplicaciones. A diferencia de los sistemas comerciales disponibles actualmente
se pretende que este sistema permita su implementacion en forma simple y accesible,
esto es, que pueda ser construido con elementos de bajo costo y en una configuracién
sencilla. Al mismo tiempo se busca que el sistema no se aleje de las prestaciones tipicas
en cuanto a resolucion y extension en el drea de barrido.

El esquema experimental que se presenta en este capitulo es un primer paso en este
objetivo. Uno de los puntos mas relevante es la incorporacion de un accesorio para alojar
la muestra a medir que permite realizar barridos con un elemento que se denomind hou-
sing. Este nuevo portamuestra ofrece multiples alternativas en cuanto a sus aplicaciones
que se resume en las siguientes caracteristicas:

1. Posibilita mediciones dentro de un volumen en forma de un paralelepipedo rec-
tangular en cuyo interior se ubica la muestra. El volumen de los sistemas imple-
mentados es del orden del cm?.

2. Permite configurar el sistema interferométrico en una rama unificada que evita
efectos de dispersion cromadtica en la diferencia de camino Optico, un efecto habi-
tual en la configuracién convencional tipo Michelson (dos ramas).

3. Lareferencia unida a la muestra genera un tinico desplazamiento que afecta a am-
bos elementos durante la medicion disminuyendo considerablemente los errores
propios en los sistemas de barrido (cabeceo, alabeo y vuelco). Este aspecto per-
mite que el sistema utilizado para el barrido tenga menos exigencia y, por lo tanto,
bajar su costo.
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4. La superficie de referencia no requiere condiciones estrictas de planicidad em-
pleando un simple procedimiento de medicién y procesamiento que permite la
correccidn de las irregularidades.

En la proxima seccidn se describe este portamuestra como una accesorio de un equi-
po de OCT de camino comun. Se presentan las caracteristicas mas relevantes de esta
implementacion y se exhibe una medicion comparativa del sistema CPI-OCT con el
housing contra una configuracion de un interferémetro tipo Michelson.

4.1. Portamuestra tipo housing

La implementacion de portamuestras similares en microscopia y OCT se encuentra
en bibliografia para configuraciones de sistemas de referencia absoluta [102, 186]. Sin
embargo, el portamuestra tipo housing desarrollado en esta ocasion consiste en un acce-
sorio que se adapta a la muestra que se desea medir y puede llegar a ser un componente
funcional en sistemas interferométricos. Su uso en un interferémetro de camino comun
produce un equipo que permite obtener imagenes claras y con un gran nivel de detalle
sin necesidad de grandes ajustes por software.

El sistema de CPI-OCT junto al portamuestra tipo housing se esquematiza en la
figura 4.1(a). En la totalidad de los casos presentados en esta tesis, la configuracion que
se utilizé presenta un portamuestra con dos mordazas (binder clips nro.3) de cada lado
a fin de mantener unido todos sus componentes como muestra la figura 4.1(b).

Los elementos que delimitan este housing son la tapa superior (ventana), la tapa
inferior (base) y las paredes laterales (soportes), como se indica en el dibujo de la
figura 4.1(c). Este ultimo dibujo esquemdtico se empleard en la mayoria de los casos
exhibidos a lo largo de este trabajo por simplicidad.

La ventana superior se fija a los soportes laterales utilizando distintos esquemas. Este
componente es necesariamente de material transparente y se identifican las superficies
R y S. La superficie de la cara inferior de la ventana del housing es equivalente a la
referencia (R) y por esa razon constituye un interferometro de camino comin como fue
mencionado en el capitulo 3.

Cada superficie en la ventana puede generar reflexiones cuyas intensidades se deno-
minan ig e ig, respectivamente. En general, se indicard ig como el haz de referencia para
la sefal de interferencia y en gran parte de las aplicaciones se omitira la reflexion ig.
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Figura 4.1: (a) Esquema del equipo de CPI-OCT junto al portamuestra tipo housing.
(b) Dibujo en tres dimensiones del housing junto a los blinder clips para sujecion. (c)
Corte transversal del housing identificando sus componente principales. A: altura de los
soportes, e,: espesor de la ventana.

Para el tipo de aplicaciones planteadas en este trabajo, y como en los sistemas con-
vencionales de barrido, se requiere la medicién de la coordenada x y la coordenada y
de cada punto considerado en la muestra con respecto a un origen de coordenadas. Esto
hace que los sistemas utilizados presenten un alto grado de exigencia tanto para realizar
el desplazamiento correspondiente, que puede ser de la muestra o del cabezal 6ptico,
como para medir la posicion de cada punto (x,y).

En este trabajo se ha utilizado, en todos los casos, un sistema de barrido basado
en el desplazamiento de la muestra utilizando dos sistemas motorizados ortogonales
y el area A de medida sobre la interfaz n de una muestra hipotética es mayormente
rectangular como se esquematiza en la figura 4.2. La densidad de puntos a medir se
determina definiendo el paso de barrido, uno para el eje x (px) y otro para el eje y (py).
Posteriormente se mide la sefial de interferencia con la que se determina la coordenada z
asignandole el valor correspondiente a la OPD (Ag, en el ejemplo). Este procedimiento
se repite para cada uno de los puntos hasta cubrir completamente el drea A.

33



CAPITULO 4 CPI-OCT CON PORTAMUESTRA INCORPORADO

(Xi¥inZi)

Figura 4.2: Esquema simplificado de las consideraciones para el barrido de un area (A)
en la superficie de una muestra con el housing. Se identifican los pasos en el eje x
como px y en el eje y como py. R: superficie de referencia, n: interfaz de una muestra
hipotética y su respectiva OPD Ag,,.

La configuracién de portamuestras tipo housing propone una nueva modalidad en
el esquema de medicion, ya que permite realizar barridos con muy bajo error en la
medicién de la posicion de cada punto sobre la muestra, sin la necesidad de utilizar
sistemas de barrido sofisticados o de alto costo. A su vez, permite realizar mediciones de
espesor e indice de refraccion de grupo de la muestra en forma directa y, en ciertos casos,
independientes. Se vuelve necesario aclarar que a diferencia de un sistema convencional
esta implementacion no precisa de desplazamientos paralelos al plano x —y, no requiere
superficies de referencia planas y no demanda ventanas de gran calidad dptica.

Dentro del esquema planteado tanto el espesor de la ventana (e,) como el espesor
del volumen interior (/) tienen valores que pueden variar en los distintos puntos del
portamuestra y, por lo tanto, se asume que son funcién de las coordenadas (x,y). Se
considerard un valor constante para el indice de refraccion de grupo en todos los puntos
de la ventana ya que en los casos estudiados el error relativo de la OPD A que corres-
ponde a la ventana en un barrido de un drea A esté en el orden de 10~ (valor obtenido
empleando un portaobjetos de vidrio).

El procedimiento para realizar mediciones con este sistema requiere una caracteri-
zacion previa para determinar las dimensiones del volumen interior del recinto y de las
superficies superior e inferior del portamuestra porque se asume que todos estos valores
son desconocidos a priori y dependen del punto (x,y) considerado.

En funcion de los esquemas de la figura 4.3 los pasos a seguir son:
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y© 5% Esp:ejo

Figura 4.3: Esquema para calibracion con una ventana de morfologia desconocida. (a)
Primer paso: Medicion del espesor de la region interior : i(x,y) (b) Segundo paso: Medi-
cién de la superficie interior de la ventana por medio de un espejo: d(x,y) . S: superficie
superior de la ventana, R: superficie inferior de la ventana, So: superficie del espejo. e,:
espesor ventana, 7},:indice de refraccion de grupo de la ventana.

Paso 1: Medicion del volumen interior del housing. Se determina el espesor de la
ventana superior, e, (x,y) y de la region interior utilizada para alojar la muestra h(x,y) a
partir de la sefal de interferencia entre los haces i, ig y is barriendo un area A. La tomo-
grafia de la ventana estd dada por la OPD Agg, mientras que la OPD Ag; es directamente
el espesor interior del housing ya que el medio es aire (figura 4.3(a)).

Paso 2: Medicion de la superficie de referencia contra una superficie de alto grado
de planicidad. Se escanea la misma region (A) pero ahora se coloca una superficie pla-
na (Sp) dentro del portamuestra. En el esquema experimental propuesto este elemento
fue un espejo con caracteristicas superficiales seleccionadas de acuerdo a la resolucion
axial requerida (figura 4.3(b)). En este paso se obtiene la distancia d(x,y) midiendo la
OPD Agg y la distancia e como e(x,y) = Agy(x,y) — Ago(x,y). Este proceso se hace
una dnica vez y se puede utilizar para distintas muestras mientras no se modifiquen los
componentes del housing.
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Paso 3: Por ultimo, se determina la topografia de las dos superficies R y S medidas
con respecto a la superficie patron (Sp). Con lo que se completa el proceso de caracteri-
zacion del housing.

A modo de ejemplo se muestra a continuacién esta secuencia de pasos con una
medicién real donde se utilizé una ventana sin exigencias en cuanto a planicidad y ho-
mogeneidad en sus caras. En este caso la muestra es una superficie metalica plana con
un nimero ”2” grabado en profundidad y la ventana superior del housing es un portaob-
jeto de vidrio con cierta deformacion natural debida al propio proceso de fabricacion,
como se esquematiza en la figura 4.4(a).

(a) y B (b)
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Figura 4.4: Medicioén de una superficie muestra con una ventana sin requerimientos
de planicidad. (a) Esquema del housing con la ventana irregular, (b) reconstruccion
digital de la deformacién propia de la ventan, (c) topografia de la muestra medida y
(d) topografia de la muestra después de compensado la deformacién de la ventana. M

es el espejo utilizado como superficie de calibracién Sy que luego se reemplaza por la
muestra.

Para la caracterizacion de la superficie de la muestra se debe realizar, en primer
lugar, la secuencia de pasos indicados anteriormente para caracterizar el housing. En la
figura 4.4(b) se muestra la imagen obtenida de la superficie de referencia a partir de la
OPD Ags) colocando un espejo (paso 2). Seguidamente, se coloca la muestra y se vuelve
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a hacer el mismo barrido.

A partir de los datos medidos se reconstruye la topografia de la superficie afectada
por la deformacion propia de la ventana, como puede observarse en la figura 4.4(c). La
medicién previa con el espejo hace posible la reconstruccion corregida de la topografia
de la muestra. Esto se hace por medio de un algoritmo de compensacién con el que
se obtiene la imagen final (figura 4.4(d)) donde puede observarse la topografia de la
muestra sin la deformacion.

Por otro lado, en funcién del tipo de muestra que se desee medir surgen dos casos
que permite el uso del housing una vez calibrada la ventana (ver figura 4.5).

(a)

z
| » “ Muestra
O] opaca

z ‘.“. an
t > “ Muestra
©

transparente

Figura 4.5: Esquema del housing para cada caso segun la muestra analizada. (a) Caso
muestra opaca. (b) Caso de muestra transparente. A: altura de cada soporte, e: espesor
de la muestra, 7,: indice de refraccién de grupo de la ventana (portaobjetos de vidrio),
Mm: indice de refraccion de grupo del material transparente.
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El primer caso corresponde a la medicion de una muestra opaca, donde se obtendria
una sefial de interferencia compuesta directamente por ig € i1 (figura 4.5(a)). Esto per-
mitiria estimar la variaciéon de la OPD como un pardmetro Ag; dependiente de la pro-
fundidad (z) en funcién de dos ejes ortogonales (x,y) mediante el sistema de barrido del
sistema de OCT. De esta manera, se puede acceder a la topografia de la muestra, esto
es, una reconstruccion de la superficie o relieve de la muestra. En la medicion de una
muestra opaca la OPD A es equivalente a la variable espacial z ya que el medio por el
cual se propaga la luz es aire y se considera su indice de refraccién de grupo igual a
la unidad. Este caso incluye la medicién de la muestra del ejemplo anterior del nimero
2 grabado en un metal.

El segundo caso, que se muestra en el esquema de la figura 4.5(b), corresponde
a la mediciéon de una muestra transparente; un caso tipico de OCT. Aqui se pueden
identificar cada OPD dependiendo del espesor de la misma y su indice de refraccion de
grupo, ya que la OPD méaxima que se puede medir estard determinada por el criterio
de Nyquist o por el falloff (ecuacién 2.7). En este caso, es posible obtener la variacién
de cada OPD en funcion de la profundidad a lo largo de x e y y para un caso de tres
interfaces, como se esquematiza en la figura, se obtendrian las OPD correspondiente
a: Az, Ag1 y Ago. En este dltimo punto, existe una desventaja debido a que como la
ventana es de un material transparente su cara superior () presenta una reflexion ig
que puede generar interferencia con las reflexiones provenientes de las interfaces en la
muestra. Esto puede llevar a inconvenientes en la buiisqueda e identificacion de picos
y, en algunos casos, a un cruce indeseado del pico correspondiente a la OPD de interés
perdiendo informacion util. Esto debera tenerse en cuenta en funcién de las dimensiones
de la muestra que se esta evaluando.

En ambos casos se destaca la posibilidad de modificar la distancia entre la referencia
y la muestra (/) a partir de la altura de los soportes y teniendo en cuenta el espesor de
la muestra independientemente si se trata de un material opaco o transparente. Es decir,
que la posicion de la OPD para Agg va a ser una funcion que dependera de la diferencia
h — e (=d). De modo que es posible elegir una regién poco afectada por el falloff' del
detector en presencia de muestras de baja reflectividad mejorando el desempeiio de la
medicion.

Teniendo en cuenta todas estas consideraciones se generaron las bases para la con-
figuracion experimental descrita del sistema CPI-OCT y el housing con sus principales
variantes. Estos conceptos fundaron las bases para extender esta configuracion a casos
particulares donde el sustrato de la propia muestra tiene incorporada la ’base” como en
el caso de los circuitos impresos (capitulo 6), o, donde la ventana” podria formar parte
de la propia muestra como serd el caso en la medicion de la imbibicidn en silicio poroso
(capitulo 8).

Iver capitulo 2
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4.2. Validaciéon experimental

En esta seccidn se presentan una serie de resultados experimentales de una evalua-
cién del sistema propuesto con el esquema experimental utilizado en las mediciones
que se presentardn en los proximos capitulos. Se distinguen las ventajas mencionadas
anteriormente y caracteristicas generales del sistema respecto a los siguientes puntos:

1. Ventajas de la implementacién del portamuestra junto al sistema de barrido.
2. Estimacidn de la resolucién axial y lateral del equipo.

3. Comparacién con un equipo comercial.

4.2.1. Ventajas del housing junto al sistema de barrido

Para contemplar este item se realizaron dos mediciones, una utilizando un inter-
ferémetro de Michelson con la configuracion convencional de dos ramas independien-
tes y, otra empleando un interferémetro de camino comun con el housing. Se realiza
una comparacién a partir de la topografia obtenida de la misma muestra utilizada en la
seccion anterior que corresponde a una sustrato metalico con numero 2 grabado en
profundidad.

Para obtener la topografia en la primera medicidn, se escaned con un interferémetro
tipo Michelson un drea de de 1.5 x 2 mm. Luego, mediante un procesamiento digital de
los datos medidos se reconstruyen las imdgenes que se exhiben en la figura 4.6(a).

a Z [pm] b z [um]
O (6) 5000 e
2000 {52 0 0
1500
~ A ~ -0.5
£ 1500 o MpAss 8 -1 g
3 % 3 1000 ‘ y
1000 5 :
M\ 500 _15
s00 /- MESIRIVTC L, 3 0 o
1000 500 O 1000 500 O
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Figura 4.6: Reconstruccion correspondiente a la medicion de la muestra metdlica con el
numero dos grabado empleando dos configuraciones interferométricas: (a) tipo Michel-
son (convencional, dos ramas) y (b) tipo CP (camino comtn, rama combinada).

Posteriormente, se midié la misma region de la muestra empleando el interferéme-
tro de camino comun con el housing como se expone en la figura 4.6(b). Para ambas
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medidas se obtuvo un valor de dispersion obtenido como la diferencia entre el valor de
cada punto medido y el valor obtenido haciendo un ajuste de la superficie medida con
un plano. Con estos valores se evalud y compard6 el desempefio de cada sistema.

En el primer caso, el valor de dispersion obtenido fue de 0.325 um mientras que
en el segundo esquema se logra una reduccién significativa con un valor de 0.04 um.
Esto se debe a que la implementacion del equipo con el housing elimina los errores de
cabeceo, alabeo y vuelco propios del sistema de barrido utilizado.

A partir de estos resultados se avanzo en la medicidn de la resolucion espacial lateral
y axial y del valor del rango de medicion del equipo con el fin de tener una caracteri-
zacion completa para su uso en la practica [120]. Para ello, se disefiaron una serie de
experimentos que permitieran cuantificar estas magnitudes.

La préxima seccion condensa la definicion de estas magnitudes, las mediciones rea-
lizadas y los valores tedricos obtenidos. A modo comparativo se realizaron estimaciones
de la resolucidn final del sistema partir de mediciones experimentales implementando
el sistema CPI-OCT con el housing propuesto.

4.2.2. Estimacion de la resolucion axial y lateral del equipo

La implementacion del housing dentro de la configuracion del interferometro de ca-
mino comun abre un abanico de posibilidades en cuanto a aplicaciones en la obtencién
de tomografias y topografias en distintos materiales. Para este objetivo es clave conocer
los valores de la resolucidn axial y lateral del sistema con el que se estd midiendo. En
este caso se muestra la metodologia utilizada y los valores obtenidos para una configura-
cion experimental tipica del equipo de CPI-OCT y el housing utilizados en el laboratorio
para obtener las mediciones que se mostraran en este trabajo.

Una primera estimacion de la resolucion axial esta dada por la longitud de coheren-
cia de la fuente de luz (ecuacién 2.3). El equipo propuesto emplea una fuente de luz que
presenta un espectro amplio con una longitud de onda central Ay = 830 nm y estd aco-
tado por el rango de deteccion del espectrometro a un ancho espectral de AA = 180nm
(ver figura 3.1). De modo que se puede estimar un valor de /. de ~ 1,7 um.

Por otro lado, es posible estimar un valor experimental de la longitud de coherencia
(l;) a partir de la transformada de Fourier de la sefial digital del espectro de la fuente
(figura 4.7(a)) tomando el valor dado por el FWMH en el pico, como se muestra en la
figura 4.7(b). En este caso el valor obtenido ronda los 3 um y constituye una segunda
cota para el valor de la resolucion axial del sistema.
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Figura 4.7: (a) Espectro de emision del laser empleado en el equipo de CPI-OCT con una
modulacioén tipica correspondiente a la sefial de interferencia. Se superpone una ajuste
gaussiano (linea continua negra). (b) Pico correspondiente a la FFT de la distribucion
gaussiana y estiamcion de la longitud de coherencia /. a partir del FWMH.

No obstante, se obtuvo una estimacion experimental que muestra que la resolucion
axial puede tener un valor inferior a los calculados anteriormente. El criterio utilizado
es tomar como valor para la resolucion axial a la minima variacién que puede resolver
el sistema ante un cambio en la OPD en la direccion del haz incidente. Para esto se eva-
luaron una serie de experimentos en muestras donde la OPD varie en forma controlada.
Uno de estos experimentos consistié en la medicion de la variacidn en la diferencia de
camino 6ptico dada por el espesor de una gota de alcohol isopropilico sobre un porta-
bojetos mientras se evaporaba en aire a condiciones normales de presion y temperatura.

El procedimiento fue el siguiente: se coloco un gota de alcohol isopropilico sobre un
portaobjetos en una platina fija como se muestra el esquema de la figura 4.8(a). Luego se
midi6 el valor de la OPD (=Ag;) mientras se producia la evaporacién de la gota a partir
de la sefial de interferencia a intervalos regulares de tiempo y en el mismo punto de la
muestra. Mediante el procesamiento digital de los datos medidos se obtuvo la curva de
la figura 4.8(b) que indica el valor de OPD en funcién del nimero de muestra.
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Figura 4.8: Estimacion experimental de la resolucion axial. (a) Esquema de la muestra
propuesta. (b) Curva de la OPD Ag; en funcion del nimero de muestras. (c) Detalle de
la diferencia entre valores de OPD consecutivos (DifA).

El cambio en el espesor presenté un comportamiento de tipo exponencial dado por
el proceso de evaporacidon lo que permitié obtener cambios en la OPD decrecientes
haciendo posible la estimacion de la resolucion axial de acuerdo al criterio propuesto.
Para el célculo, se realiz6 la diferencia de la OPD (DifA) definida como una resta entre
puntos consecutivos y la curva resultante se grafica en la figura 4.8(c). Desde alli, se
obtuvo un valor promedio para la resolucién axial de 0.327 um (linea punteada roja).
Este valor se puede extrapolar para el caso de una medicién de drea o de volumen ya
que la implementacion del housing permite compensar errores propios del sistema de
barrido. Sin embargo, se ha comprobado que otros factores como las variaciones de
reflectividad de la muestra por diferentes niveles de rugosidad superficial o variables de
caricter experimental, como el tiempo de integracion del espectrometro y el codigo de
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adquisicion, pueden generar valores superiores de resolucion.

En cuanto a la resolucion lateral, el valor tedrico se puede estimar a partir de la
ecuacion 2.5. A modo de ejemplo para este caso se tomo el didmetro del spor a la
entrada de la lente de enfoque (lente de OCT) con un valor de d = 2,62 mm. Este
parametro queda determinado por los componentes dpticos del sistema de colimacion.
Si se considera una longitud de onda central de Ay = 830nm se obtiene un valor para la
resolucién lateral de Ax = 7,2 micrones.

Para este tipo de resolucién también se obtuvo un valor experimental a partir de la
medicién, de manera indirecta, del tamafio del spor del haz incidente sobre la muestra
en el plano focal y en planos paralelos ubicados por encima y por debajo de este plano.
Esto permite conocer el tamafio del spot en toda la region de interés, una informacion
clave en la obtencion de tomografias o topografias de una muestra.
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Figura 4.9: Estimacion experimental de la resolucién lateral. (a) Esquema detallado
empleado para realizar los barridos a lo largo del eje x a diferentes alturas empleando el
housing. (b) Variacion de la intensidad de la OPD dada por el factor Ag; (funcidn error).
(c) Reconstruccion de la variacion de la cintura del haz gaussiano en funcion de la altura
del foco (derivada de la funcién error).

Para esta estimacion se implementd una técnica basada en el método de la cuchilla
[19, 45] pero con una mejora interesante que consiste en utilizar la sefial de interferencia
para conocer la posicion en el eje z correspondiente a cada barrido. Para esto se utilizé
el mismo esquema del housing utilizando una muestra opaca y plana con un borde bien
definido (figura 4.9(a)). Para cada altura z, se hace un barrido de 30um en un solo eje
(eje x), desde un punto inicial (donde el borde bloquea completamente el haz) hasta un
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punto final (donde el borde no bloquea el haz). Este proceso también puede realizarse
de manera inversa.

A lo largo de cada barrido se hace una medicion de la amplitud y posicién de los
dos picos de OPD correspondientes a Ag; y Agz. Se muestra en la figura 4.9(b) solo la
variacion del pico de la OPD Ag, a lo largo del eje x, con x = 0 en el extremo derecho y
con un barrido de derecha a izquierda; ya que el comportamiento de Ag| es andlogo. Se
estimaron sucesivas curvas en diferentes valores de z, con pasos de 20 um. Cada curva
es equivalente a la funcidn error y mediante su derivada se puede reconstruir el perfil
del haz gaussiano. Con este procedimiento se obtiene un mapeo completo del tamafio
del spot como se muestra en la figura 4.9(c). Desde 1 perfil reconstruido se obtuvo un
diametro del spot en el plano focal de 6,5 m (= 2ay), un valor menor al tedrico.

Complementariamente, desde el perfil gaussiano de la figura 4.9(c) también es posi-
ble tener un orden de magnitud del pardmetro confocal b (ver capitulo 2). Y que a partir
de los datos medidos se estim6 en 1 mm aproximadamente.

Por ultimo, se alculé la profundidad maxima de imagen a partir de la ecuacion 2.4
(criterio de Nyquist) y la ecuacion 2.5 (por el falloff’). Considerado un espaciado en
longitud de onda de 6 A; = 0,049 nm, se tiene un valor para Az, 1 de aproximadamente
3.5 mm.

En este caso en particular, en que la fuente del equipo tiene un ancho de banda
mayor al que presenta el espectrometro, cubriendo la totalidad de pixeles en el CCD,
se puede tomar que el intervalo de muestreo (0,k) es igual a la intervalo espectral (J,k).
Y aplicando la relacion 2.5 se puede estimar un valor de Az = 3 mm, que resulta
ser menor a Azay,1. Por lo tanto, Az, > representara la maxima OPD medible por el
sistema presentado en este trabajo.

A continuacién se muestran una serie de mediciones que se propusieron a fin de
comparar el sistema propuesto con un equipo comercial que si bien no realiza la medi-
cion de la misma manera, es un equipo basado en interferometria. Se destacan el tipo de
material que permite medir cada equipo remarcando sus diferencias y similitudes.

4.2.3. Comparacion con equipo comercial

A partir de las primeras mediciones obtenidas con el interferometro de camino
comun, los procedimientos descritos anteriormente y la implementacion del housing, se
lograron reconstruir imagenes topograficas y tomograficas en distintos tipos de mues-
tras. Las imagenes fueron generadas con un software de desarrollo propio y utilizando
algoritmos basados en los diagramas de bloques descriptos en el capitulo 3. Con base
en estas mediciones se decidi6 realizar una comparacién con un perfilémetro 6ptico co-
mercial en sala limpia marca (Veeco Wyco NT1100) dentro de una colaboracién con el
Departamento de Micro y Nanoelectronica (DMN) de la Comision Nacional de Energia
Atoémica (CNEA).
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En este trabajo en conjunto se buscé principalmente, contrastar las imdgenes obte-
nidas a partir de los datos medidos con cada sistema y evaluar las caracteristicas a favor
y en contra de cada equipo. Todos los casos analizados en esta comparacion constan de
topografias de materiales, por lo que se reemplazara directamente la OPD A de interés
por la variable espacial z en todos los graficos.

En primera lugar, se midieron muestras que no presentaran dificultades en la medi-
cion para ninguno de los dos equipos. Se exhibe en la figura 4.10(a) y (b) la medicion
de una superficie plana de silicio sometida a una litografia en forma de cruz. Aqui se
puede observar que ambos equipos ofrecen el mismo tipo de imdgenes y se destacan
principalmente los valores en profundidad (segtin eje z) que resultaron similares, como
se muestra en las figuras 4.10(c) y (d). En general, en las comparaciones realizadas en
este tipo de muestras se obtuvieron diferencias menores a 0.5 pm en los valores medidos
con cada equipo.

Veeco meve F () B 2N

UTN-FRD Grupo de Foténica Aplicada

(a) - » __zlum] (b)

-0.5

y [um]

-2.5

(d)

| z [um]

0 50 100 150 200 250 300 350 -30 100 200 300 400

X [pm] X [pym]

Figura 4.10: Mediciones comparativas entre equipos de una muestra de silicio producto
de litografia (a) Vista de planta de la medicion con software del equipo comercial y (c)
perfil seleccionada con altura media. (b) Reconstruccion de la medicion con OCT y (d)
perfil seleccionado con altura media.
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En segundo lugar, se presenta la comparacion de otras mediciones obtenidas en una
zona de un circuito impreso con tinta conductora. Se presenta la zona medida de la
muestra con una fotografia obtenida con un microscopio Olympus modelo BXS51 de la
figura 4.2(a).

En este caso se comparan con imdgenes generadas a partir de los datos obtenidos
con ambos equipos. Se puede apreciar en la figura 4.2(b) y (c) la similitud en la imagen
de una porcion de un electrodo impreso con un ancho de alrededor de 400 um y un
espesor (o alto) de la tinta de 10 um. Puede observarse una notable diferencia en la
densidad de puntos que proporciona la medicidén con cada equipo donde se destaca la
técnica de OCT en este tipo de muestras.
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Figura 4.11: Muestra de tinta conductiva sobre un sustrato flexible. (a) Fotografia con
microscopio Optico Olympus de la muestra. Imagen a partir de los datos medidos con
(b) equipo comercial y (c) CPI-OCT.

En tercer lugar, se exhibe un caso donde se encuentran diferencias en la prestacion de
ambos equipos. La muestra corresponde a una tinta de plata sobre un sustrato ceramico

de alimina porosa. En la figura 4.12(a) se expone una fotografia de la muestra mediante
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el mismo microscopio 6ptico que se usé en el caso anterior.

Luego del procesamiento de los datos se generaron las imagenes de la figura 4.12(b)
y (c). A partir de estas imdgenes de las mediciones realizadas con cada equipo puede
apreciarse que en el caso del perfildémetro comercial no es posible obtener una ima-
gen clara de la topografia de la superficie, ni siquiera diferenciar entre tinta y sustrato
(4.12(b)). En estos casos, para el caso del equipo comercial, se suele aplicar una capa
metdlica de unos pocos nandmetro de espesor por deposicion quimica de vapor, pul-
verizacion catddica o algin método equivalente, sobre la superficie de la muestra para
mejorar su reflectividad y resolver este tipo de inconvenientes.
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Figura 4.12: Muestra de tinta conductiva de plata sobre un alimina (porosa). (a) Foto-
grafia con microscopio 6ptico Olympus. Imagen reconstruida a partir de la medicién
con (b) equipo comercial y (¢) CPI-OCT.

En cambio, en la imagen de la figura 4.12(c), que se obtuvo con el equipo CPI-OCT,
se pueden identificar las zonas de tinta y sustrato e incluso la altura de tinta depositada.
La dificultad para medir este tipo de muestras en el equipo comercial realza la prestacién

!Este valor se compar6 con un rugosimetro mecéanico en el INTI obteniéndose espesores similares
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que ofrece el sistema de OCT, debido a que no requiere ninguna preparacion previa de
la muestra o ambientes controlados (sala limpia).

Con base en esta dltima seccion presentada y en los resultados de las muestras ana-
lizadas, especialmente en el caso de materiales opacos, surgié la idea de hacer un patrén
de alturas personalizado para ser caracterizado con el sistema de OCT propuesto y el
equipo comercial usado en la comparacion. La fabricacion de este patron se proyecta
como parte de un trabajo a futuro en colaboracién con el grupo del DMN de CNEA que
posee gran experiencia en litografia sumada a la capacidad de contrarrestar las medi-
ciones con equipos comerciales. Esto brindaria la posibilidad de encontrar y cuantificar
la minima distancia medible por el equipo presentado en esta tesis e incluso extender a
otros sistemas interferométricos.

4.3. Conclusiones

En resumen, se observé que la implementacion del housing trajo una serie de ven-
tajas y mejoras incorporandose dentro del equipo CPI-OCT. Lo maés relevante de este
portamuestra yace en su bajo costo y la capacidad de poder adaptarse a la muestra
analizada confiriéndole al equipo una gran versatilidad. Se detall6 el procedimiento de
calibracion y las posibilidades que brinda este accesorio en cuanto a la medicién de
muestras opacas y transparentes obteniéndose imdgenes con una reduccion en el error
en el barrido que se redujo en un factor cercano a 10, comparado con los sistemas con-
vencionales. Se validé experimentalmente la adicion de este elemento a un sistema de
CPI-OCT a partir de valores para la resolucion final del equipo de manera experimental
con importantes diferencias respecto a las tedricas.

Por dltimo, en la comparacion de los equipos se puede concluir que el sistema CPI-
OCT con el housing tiene un gran desempefio y es comparable a equipos comerciales.
Como ventajas se pueden mencionar: el bajo costo del diseio, la medicion de dreas mas
grandes, la gran sensibilidad para muestras de baja reflectividad que se manifiesta en una
mayor densidad de puntos medidos. Como desventajas se pueden nombrar: mediciones
mas lentas debido al sistema de barrido (dos motores ortogonales), un sistema mecanico
menos robusto dado la falta de disefio estructural. Estos puntos podrian ser el principio
para tareas posteriores junto al desarrollo de un software mas amigable para usuarios no
expertos.
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Capitulo 5

Aplicaciones por cambios de indice de
refraccion

El indice de refraccion es un pardmetro 6ptico importante en muchos campos, co-
mo en la industria farmacéutica [118], la produccién de alimentos [34] e industrias de
base quimica [189] utilizado para controlar y conocer las caracteristicas y propiedades
del producto final. Como una extension de la obtencion de este parametro se puede in-
cluir 4reas para la caracterizacion de procesos a partir de las variaciones de indice de
refraccion en diferentes sistemas [48].

Sin embargo, los datos del indice de refraccion para algunos liquidos no se encuen-
tran en bibliografia de referencia y en muchos casos deben medirse [1]. Recientemente,
se han aplicado ampliamente técnicas de medicion interferométrica para determinar el
indice de refraccion de liquidos [165, 91] con el fin de estimar y correlacionar este
parametro con propiedades tanto fisicas como quimicas. En las dltimas décadas, se ha
incluido también la técnica de OCT ya que permite medir el indice de refraccion (dentro
del rango de deteccion) y el espesor en forma simultdnea o independiente en muestras
simples o sistemas multicapas con una alta resolucion espacial [178, 33, 190].

En este capitulo se describe la implementacion del housing junto al sistema de CPI-
OCT orientado a aplicaciones que involucran la medicién de indices de refraccion de
grupo para muestras liquidas. Se plantea como objetivo analizar las posibles aplica-
ciones en la caracterizacién de materiales y procesos por medio de este pardmetro. Se
plantea un procedimiento de dos mediciones para el calculo del indice a partir de un
simple cociente con el esquema de OCT presentado.

Se exhibe la metodologia y los resultados obtenidos para dos aplicaciones concretas.
La primera es el estudio del curado de una resina por etapas con irradiacién UV con la
idea de implementar un monitoreo in situ y de manera continua. Y la segunda es la
obtencion de la topografia y tomografia de una gota sobre un sustrato metdlico. Por
ultimo, se presenta la posibilidad de emplear un tipo de medicién que se denomind
modalidad dindmica y que permitird la caracterizacion de procesos dindmicos.
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5.1. Estimacion de indice de refraccion de liquidos

En los inicios de la implementacién del equipo de OCT de camino comun junto al
housing se trataron mediciones que involucraban cambios de indice de refraccién de
liquidos homogéneos. Se buscé cubrir sistemas con el objetivo de medir su indice de
refraccidn y relacionarlos con propiedades que brinden informacién de los materiales y
su entorno, o bien, de procesos que se dan en ellos. Esto se logré mediante un esquema
como el que se exhibe en la figura 5.1(a).

(a) C‘

Haz
incidente

.
---------
.........

Figura 5.1: (a) Esquema de la configuracion CPI-OCT con el portamuestra para medir
indice de refraccion de un liquido (b) Detalles del housing para la medicién de liquidos.

Para estos casos, la muestra liquida se coloca en el interior del housing con ayuda
de una micropipeta donde incide el haz laser como se ve en la figura 5.1(b). El liquido
debe cubrir la mayor superficie posible dentro del housing para asegurar que el laser
estd incidiendo sobre la zona a medir.

Se toman dos mediciones: la primera es con el housing vacio donde se obtiene un
valor de OPD Ag y, la segunda es con el liquido dentro del portamuestra donde se consi-
gue un valor de OPD A, . Luego, para estimar el valor de indice de refraccion de grupo
de la muestra liquida se hace el cociente entre el valor de la OPD en cada caso, es decir,
que el indice de refraccion de grupo se estima como: 7) = Aj, /Ag;. Esta consideracién
es valida porque se puede suponer que el espesor del interior del portamuestra (d) es
practicamente constante y se atribuye la variacion de la OPD solamente a un cambio en
el indice de refraccion de grupo.

En funcién a algunas mediciones de liquidos simples, como agua ultradestilada e
isopropanol, se obtuvieron indices de refraccion de grupo con errores relativos < 1% y
una repetitividad en cada medicién con una dispersion despreciable.
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De esta manera, se plantea un procedimiento general que se debe seguir para la
estimacion del indice de refraccion de grupo de liquidos y sera la base para la aplicacion
que se muestra a continuacion.

5.2. Curado de una resina por irradiaciéon UV

El proceso de curado de polimeros termoestables estd impulsado fuertemente por
la impresion 3D y 4D irradiada con luz que contempla dreas que incluyen la escritura
directa con laser [29, 176], la manufactura aditiva [117, 114, 15, 170] y el desarrollo
de sensores [65], entre otras. Dentro de este trabajo se plantea como objetivo estudiar
las posibilidades de aplicar OCT como una método capaz de aportar informacién in
situ 'y en linea del estado interno del material en temas como el grado de curado, la
temperatura local, la viscosidad, asi como también la caracterizacion del producto final.

Dentro de los métodos no destructivos que se emplean actualmente con este objetivo
se encuentran la Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) [64, 69],
Espectroscopia Vibracional Raman [115], sensores de fibra 6ptica [42, 9], e incluso se
pueden incluir algunos trabajos del uso de OCT en la area de odontologia para caracteri-
zar el curado de resinas [169, 53] y en impresion 3D para identificar las capas impresas
[138] pero sin contemplar los objetivos propuestos en esta ocasion.

En este capitulo se presenta un estudio preliminar donde se aplicé el sistema de OCT
de camino comun para la medicién del indice de refraccién con el fin de caracterizar el
proceso de curado por etapas de una resina. Esto surgi6 de un trabajo en colaboracion
con el Laboratorio de Electronica Cudntica, en el Departamento de Fisica de la Facultad
de Ciencias Exactas y Naturales, UBA. El objetivo de la colaboracion es determinar
la factibilidad en el uso de OCT y la variacién del indice de refraccién para obtener
informacién del proceso de curado y la posibilidad de realizar una medicién dindmica y
en simultdneo del proceso de curado por absorcién de dos fotones [26].

5.2.1. Variacion del indice en curado por etapas

Con la idea de abarcar los objetivos propuestos respecto al trabajo en colaboracion
con el LEC se presenta la medicion del curado de una resina por etapas con irradiacion
UV. Se efectuaron una serie de mediciones empleando una resina comercial NOA63,
que es utilizada normalmente como adhesivo dptico y que ha generado particular interés
para el caso de impresion 3D en la micro y nanoescala. Dicha resina fue irradiada en
etapas con una lampara de tubo germicida en el rango UV.

Para descartar la influencia de la absorcion en el UV del vidrio que compone la
ventana del housing en el proceso de curado, se tomd un espectro de absorbancia de
dicha ventana con un espectrofotémetro Mecasys modelo Optizen Pop. A partir de esta
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medicion se pudo comprobar que la absorcion era despreciable en la region del espectro
UV que contemplaba el curado.

Respecto al esquema del housing utilizado se armé un sistema compuesto como
se muestra en la figura 5.2, donde la resina esta contenida entre la ventana de vidrio
(superficie superior) y un espejo como superficie inferior.

Barrido

z £
T_> Resina

y© X

Figura 5.2: Esquema experimental empleado para la medicion de la resina donde nom-
bran las partes del sistema y se indican las reflexiones consideradas para las sefial de
interferencia. 7,: indice de refraccion de grupo de la resina. d: distancia entre la ventana
y la superficie del espejo.

Las mediciones se realizaron haciendo un barrido lineal sobre una regién que incluye
una zona del espejo sin polimero y una zona con polimero. En ese barrido se mide la
OPD en la zona con resina (A}H) y la OPD en la zona sin resina (Ag;), en funcion de
la posicion a lo largo del eje x. Luego se repite la misma secuencia de medicion una
cantidad de veces en cada etapa del proceso de curado.

En el primer paso de medicion se toma una conjunto de perfiles de la muestra con la
resina no curada, que se toman como valor de referencia. Luego, se inicia el proceso de
curado iluminando la muestra con una lampara UV a lo largo de 25 minutos en 4 etapas.
Seguidamente, y en cada una de las etapas del proceso de curado, se mide el valor de la
OPD a lo largo del eje x.

En el grafico de la figura 5.3(a), se muestra un perfil de valores de OPD corres-
pondiente a Ag; y (A%,) para una medicion tipica y que en este caso corresponde a la
primera etapa de la medicion. En este caso se hizo un barrido de 6 mm y se muestra
claramente el cambio en el valor de la OPD cuando se pasa de la zona sin resina a la
zona con resina y que estd dado por la altura entre la ventana y el espejo multiplicada
(d) por el indice de refraccion de grupo de la resina (17],).

A partir de los datos medidos se calcul6 el indice de refraccién de grupo para cada
punto del barrido como el cociente entre la OPD en la zona con resina (A%,) y la OPD
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en la zona sin resina (Agy).
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Figura 5.3: Medicion de curado de la resina. (a) Barrido a lo largo del eje x sobre la
muestra a partir de la OPD en cada zona medida. (b) Indice de refraccién de grupo
promedio (7)) calculado a partir de la OPD con su desvio estandar correspondiente
(barras).

De esta manera, mediante el cociente entre los puntos correspondientes a cada zona
se obtuvo una serie de valores de indice de refraccion de grupo para cada etapa del pro-
ceso. Esto valores se muestran en la figura 5.3(b) donde se grafica la variacion del indice
de refraccion de grupo promedio (7)) en funcion del tiempo de curado de la resina. Se
puede observar una tendencia que muestra un incremento del indice de refraccioén de
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grupo en funcidn del tiempo de exposicion de la resina a la luz UV con un error relativo
del orden del 0.05 %.

El procedimiento descrito en esta ocasion se considera como una instancia preli-
minar a un andlisis dindmico donde se propone hacer la medicién con OCT en forma
simultdnea al proceso de curado de la resina, que podria hacerse con una fuente de
radiacion UV o infrarroja, para el caso de la técnica por absorcion de dos fotones.

5.3. Topografia y tomografia de una gota

Dentro de los trabajos realizados para medicion de indice de refraccion una de las
aplicaciones que resultaron de interés fue la caracterizacion de materiales liquidos en
forma de gota. Se pueden citar algunos trabajos como antecedentes en este tipo de apli-
caciones de OCT con el fin de caracterizar liquidos [158, 60, 82] y que ha tenido un
importante crecimiento a partir de la consolidacién de la técnica en los tltimos afios
junto al surgimiento de nuevas fuentes de luz, elementos Opticos de bajo costo y siste-
mas integrados [129, 119].

Figura 5.4: Detalle del housing para la mediciéon de una gota identificando sus com-
ponente principales. e,: espesor de la ventana, eg: espesor de la gota, 7g: indice de
refraccion de grupo de la gota, d: distancia entre la superficie de la gota y la superficie
R, So: superficie superior del sustrato metalico.

En este tipo de aplicaciones se utiliza un esquema en donde la gota a medir se coloca
sobre un sustrato dentro del sistema de CPI-OCT y el housing, como se esquematiza en
la figura 5.4. El objetivo es obtener una imagen tomografica, una imagen topografica o
las dos imagenes en forma simultdnea. Esto se genera haciendo un seguimiento de varias
OPD dentro del rango de barrido en dos dimensiones en el plano (x,y) de acuerdo a los
esquemas presentados anteriormente.
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Para estos casos se deben registrar un conjunto de diferencias de camino Optico
a fin de obtener la informacidén requerida. Entre ellas se encuentran: la OPD entre la
superficie de referencia (R) y la superficie del sustrato cuando esta presente la gota (Ag3),
la OPD entre la superficie R y la superficie de la gota (Ag»), y en forma simultdnea (o en
una medicién previa) la OPD entre la superficie R y la superficie del sustrato Sy fuera
de la region ocupada por la gota (Agy).

En el estudio de este tipo de sistemas se puede suponer que el haz de luz tiene
incidencia normal a la superficie de la gota por lo que cada OPD se puede expresar
como:

Apz=d+egMN, , Agpr=d+e;, , App=d (5.1

Donde e, es el espesor de la gota, 7], es el indice de refraccién de grupo de la gota y,
d es la distancia entre la cara inferior de la ventana (R) y la superficie de la gota, donde
se toma un indice de refraccidn igual a la unidad debido a que el medio es aire.

A modo de ejemplo se presenta la medicién de este conjunto de OPD en una gota
de agua ultrapura obtenida mediante un equipo Millipore Direct-Q 3 UV.

En la figura 5.5(a) se exhibe un perfil tomografico a partir de un barrido unidimen-
sional a lo largo del eje x con el sistema de OCT y el housing. Partiendo de este B-scan
se extraen los distintos perfiles (A-scan) correspondientes a los valores de los OPD en
distintas profundidades (z) y se obtienen los pardmetros de interés: Ag3, Ag2 ¥ Ag1.

Para conseguir la topografia de la gota en funcién de la posicién (x,y) es suficiente
usar las relaciones obtenidas en la expresion 5.1. Se puede obtener el espesor de la gota
y su forma para todo punto simplemente haciendo la resta de los valores Ag; y Ag2, €s
decir:

eg = Ar1 — Ap2 (5.2)

Cuando se trata de una gota de un liquido transparente y homogéneo, se puede su-
poner que el indice de refraccion de grupo tiene un valor constante en todo el volumen.
Con esta suposicion se puede obtener otra expresion para el espesor de la gota, utilizan-
do la diferencia entre los valores de Ag3 y de Agy como:

_ Ars —Aro
Mg
Donde 1], es el indice de refraccion de grupo a lo largo de todo el eje x.

s (5.3)
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Figura 5.5: Imagen reconstruida a partir de OCT de una gota sobre un sustrato metélico.
(a) Imagen tomografica (B-scan), (b) Curvas obtenidas desde la imagen tomografica.

Para encontrar el valor de 7], en cada punto x de la muestra se puede utilizar la
expresion:

_ A3 — A2
& Api —Aro

Es conveniente obtener este valor a partir del punto medido en el centro geométrico
de la gota, donde el haz incidente es paralelo a la normal a la superficie (las razones de
esta eleccion se aclaran en los péarrafos siguientes). Con los datos de la figura 5.5(a) se
obtuvo un valor de 7, = 1,3414. Este valor que coincide con los valores obtenidos a

(5.4)
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partir de un cdlculo numérico mediante la ecuacion 2.1 y datos experimentales tomados
de publicaciones [44, 93].

Usando la relacién 5.2 junto con los datos de la medicién en la figura 5.5(a) se pudo
obtener un perfil que representa el espesor de la gota (eg) (curva roja) y un perfil que
equivale al espesor por el indice (g eg) (curva azul), ambas a lo largo del mismo eje x.
Estas curvas se muestran superpuestas en la figura 5.5(b). En la misma figura se grafica
ademds una tercera curva (curva negra) que resulta del cociente entre los valores de
Tlgeg (curva azul) y el valor calculado de 7)g. segun la relacion 5.4. El hecho de que la
curva roja y la curva negra coincidan es un indicador de que el indice de refraccion de
la muestra se mantiene constante en la region central.

El procedimiento de medicion y la comparacion entre curvas descrito anteriormente
permite obtener un mapeo del indice de refraccién en distintas zonas de una muestra.
Esto ofrece un especial interés en materiales donde el indice se puede relacionar con
procesos como el secado, cambios de estado, cristalizacion, polimerizacion, etc.

Para realizar este mapa de indice de refraccién a lo largo del eje x es necesario
considerar los valores de la curva (Ag3 — Agr2) y los puntos de la curva Ag; — Agz. Sin
embargo, no es posible realizar un célculo directo aplicando la relacion 5.4 ya que exis-
ten zonas donde no hay incidencia normal del haz a la superficie de la gota y el valor
de 7, serd muy diferente a medida que el punto en la medicion se aleje del centro de la
gota. Se debe realizar una correccién que tenga en cuenta la propagacién del haz refrac-
tado en el interior de la gota y como se desvia de la direccion normal al sustrato segtn la
ley de Snell. En estos casos es necesario aplicar un criterio similar al denominado “co-
rreccion inversa del indice de refraccion” [163] para salvar las diferencias en los valores
de indice estimados, especialmente, cerca de los bordes.

(a) — Haz (b)

incidente

—— Simulacién
gl —— Medicion

(o2}

DifA [um]

N

0 0i1 Oi2 Oj3 014 0.5
x [mm]

Figura 5.6: (a) Esquema de la gota y la marcha de rayos en el haz refractado dentro
de la gota. (b) Diferencia entre curvas e, y (Ag3 — Ago) respecto a la posicion en x,
donde x = O corresponde al centro de la gota (curva azul). Se superpone en rojo la curva
obtenida en la simulacién.
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A partir de los resultados obtenidos de la medicion de la gota esta diferencia se
manifiesta en un desacople entre las dos curvas correspondientes a Ag; —Agy y a (Agz —
Ag2)/ M. Los valores de la resta entre estas curvas (DifA) se muestra en el grafico de la
figura 5.6(a), donde se se puede observar un aumento de la diferencia a medida que el
punto medido (x) se aleja del centro de la gota (en x = 0).

Para mostrar valores tipicos de esta diferencia, se realizé una simulacién suponiendo
una gota con forma esférica de agua destilada de 800 micrones de radio (similar al valor
obtenido en el experimento anterior). Se indica en el esquema de la figura 5.6(b) la
trayectoria del haz de luz que incide sobre la gota y el valor del camino 6ptico que se
desea obtener. En este esquema se muestra el camino 6ptico desde el punto A, un haz
que incide sobre la gota (punto B) que es refractado (segmento BC) y luego reflejado en
el sustrato (segmento CD), y finalmente sale de la gota (punto D).

Se compara el camino 6ptico del haz con la distancia (6ptica) que se desea obtener
dada por el segmento BF (figura 5.6(b)). En esta comparacién se obtuvieron valores que
se superponiendo en la curva roja de la figura 5.6(a)). La diferencia entre los valores
simulados y medidos se debe a que se comparan gotas con distintas geometrias. En el
caso de la simulacion se tomé una gota esférica por simplicidad y para reproducir la
gota real se deberia contemplar una forma achatada en los bordes.

Por lo tanto, el caso presentado se convierte en un punto de partida para explorar
otras geometrias y optimizar la simulacién a fin de generalizar este procedimiento para
otros sistemas con distintos liquidos en diferentes sustratos.

5.4. Modalidad dinamica

Como parte de las ventajas del equipo de CPI-OCT y el housing se implement6
una tipo de medicién que se denominé modalidad “dindmica”. Esta modalidad tiene
el objetivo de utilizarse en sistemas en los cuales se desea caracterizar dimensiones o
propiedades del material que varian en funcién del tiempo durante la medicion.

Para ejemplificar esta modalidad se muestra el caso del cambio estructural de una
gota debido al proceso de evaporacion en un esquema similar al de la seccidn anterior.
El procedimiento consta de una serie de mediciones repetitivas sincronizando la toma de
datos, esto es la sefal de interferencia y la posicién del punto medido en la muestra en
funcidn del tiempo, por lo que adquiere relevancia el sistema de barrido del equipo. Para
esto se trabajo en la optimizacién del registro de datos y en los tiempos de medicion
donde se lograron barridos con una tasa de alrededor de 3 puntos/s lo que equivale
aproximadamente a 0.2 um/s tomando un A-scan en cada punto de la muestra.

Esta modalidad se logra gracias al sistema de barrido del equipo de OCT que consta
de una platina con dos motores paso a paso ortogonales entre si cada uno conectado in-
dependientemente a un encoder que permite medir su posicion absoluta. El movimiento
en este caso se realiza con un solo motor. Se genera una serie de B-scan repetitivos y
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se registra la posicion asociada a cada punto medido, tal como se muestra en la figura
5.7(a).

250 o T
(@) “[Barrido .

2 25 3

0 0.5 1

x [im]

Figura 5.7: Ejemplo de la modalidad dindmica. (a) Serie de perfiles de la tomografia
(Ag3) en funcidn de la posicion x para la medicion de la gota sobre el sustrato metélico.
(b) Perfiles superpuesto en funcién de la posicién y del tiempo.

Con la posicién registrada se determina también el tiempo. Esto se hace midiendo
el desplazamiento de la muestra en cada barrido y verificando que el movimiento es a
velocidad constante. Entonces, desde el conjunto de datos medidos se extrae cada B-
scan en funcidn del nimero de barrido y se lo relaciona con una variable temporal. De
esta forma, se representa la variacién de la OPD en funcién del tiempo. En el ejemplo
de la gota puede observarse como disminuye su volumen en funcién del tiempo a través
de su tomografia (el indice por el espesor de la gota) como muestra la figura 5.7(b).

Por lo tanto, la implementacion de esta modalidad evidencia la capacidad de corre-
lacionar la evolucién en funcién del tiempo de una OPD en la muestra con cambios
estructurales en el material debido a determinados fenémenos como el tratado en el
ultimo capitulo de esta tesis.
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5.5. Conclusiones

El equipo presentado se afianz6 como un método para obtener el indice de refrac-
cion de liquidos donde se destaca la medicion del proceso de curado por etapas de una
resina con irradiaciéon UV donde se observa una tendencia creciente del indice de re-
fraccion en funcién del tiempo. Este hecho brinda un concepto que se podria extrapolar
a una medicién del curado de la resina a medida que se mide con OCT en simultaneo
en modalidad dindmica. Los experimentos se consideran satisfactorios para un primer
intento y a partir de los resultados obtenidos se observa un buen punto de partida con
adecuada potencialidad para nuevos experimentos buscando explorar en aplicaciones de
estereolitografia y escritura directa por laser in situ.

Por otro lado, se puede concluir que la implementacion del equipo desarrollado para
medir la morfologia de una gota sobre un sustrato metalico es factible y se puede ex-
tender a otros sistemas en funcion de las caracteristicas que se desean obtener. La baja
dispersion observada en la region de los bordes de la gota con la OPD de la tomografia
ofrece una caracteristica que podria llegar a ser provechosa en mediciones donde se
desea caracterizar gotas de liquidos sobre sustratos que presentan dngulos abruptos.

Por dltimo, la modalidad dindmica presentada que provee el sistema de barrido del
equipo permite la caracterizacion de procesos a partir de cambios en la OPD en funcion
del tiempo con la posibilidad de extenderse a diferentes tipos de muestras.

60



Capitulo 6

Circuitos impresos en sustratos
flexibles

La electronica impresa abarca diferentes dreas, entre las més difundidas se encuen-
tran la produccién de celdas solares, etiquetas, packaging inteligente, baterias, ilumina-
cion (OLED), pantallas y sensores médicos [39]. En la industria gréafica nacional se ha
tomado como objetivo estratégico el desarrollo de productos locales basados en esta tec-
nologia apoyados en proyectos de investigacion coordinados por diversas instituciones
como son la Fundacién Gutenberg (FG), el Instituto Nacional de Tecnologia Industrial
(INTI) y la Fundacién Argentina de Nanotecnologia (FAN). Con la motivacion dada
por uno de estos proyectos llevado adelante por la Fundaciéon Gutenberg y basado en
el desarrollo de tintas conductoras® se planted estudiar las posibilidades de aplicar la
técnica de OCT en la caracterizacion del volumen y superficie de circuitos impresos en
ciertos sustratos. Esta linea form6 parte del trabajo llevado adelante en esta tesis.

Las muestras generadas con los procesos de impresion utilizados actualmente en
la industria grafica deben ser optimizados para le generacion de pistas conductoras, lo
que exige homogeneidad en volumen y superficies planas, con pardmetros necesarios
para asegurar una buena conductividad eléctrica en areas que van desde las décimas de
milimetro cuadrado hasta varios centimetros cuadrados. Las muestras deben imprimirse
sobre diversos sustratos (polimero, papel, cerdmicas, etc.) y ser compatibles con las
practicas estandar de la industria grafica [168, 147].

Uno de los objetivos en el mencionado proyecto fue optimizar los procesos de im-
presion con nuevas tintas para lograr el control en la medicion de la conductividad (o
resistividad) del impreso debido a que esta propiedad es la base del buen funcionamien-
to de los distintos elementos basados en esta tecnologia. La resistencia eléctrica estéd
intimamente relacionada con el volumen impreso de tinta conductora y sus morfologia

ZPDTS: “Desarrollo de técnicas foténicas para caracterizacién de tintas y recubrimientos utilizados
en procesos graficos.”
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superficial, por lo que su caracterizacion es un proceso clave para el andlisis final del
proceso. Teniendo en cuenta esta necesidad han surgido varios trabajos en los dltimos
afios que utilizan técnicas Opticas para caracterizar superficialmente pistas de tinta con-
ductora y no conductora sobre diferente tipo de sustratos y que incluyen la técnica de
OCT [62, 43].

En este capitulo se mostrard la aplicacion del equipo de CPI-OCT con el housing
para la caracterizacion superficial de tintas impresas en sustratos flexibles. Se tratan de
muestras mixtas con zonas opacas y transparentes en el ancho de banda de la fuente de
luz y del detector, por lo que se empleardn un procedimiento mixto a lo expuesto en el
capitulo 4. Se plantea la obtencion de topografias de estos elementos impresos, la posibi-
lidad de determinar los volimenes y areas impresas junto con pardmetros que permiten
asegurar una resistividad uniforme y evitar irregularidades en circuitos impresos.

Este capitulo se organizard de la siguiente manera: en primer lugar, se realiza una
explicacion breve del funcionamiento y caracteristicas de cada proceso de impresion
utilizado para generar la muestras medidas. En segundo lugar, se presentan las configu-
raciones experimentales empleadas en cada caso junto a los resultados de las topografias
de muestras representativas de cada proceso de impresion sobre sustratos flexibles. Para
el caso de serigrafia se presenta, a modo de ejemplo, una caracterizacion con paraimetros
de rugosidad lineal y superficial realizada con un software de desarrollo propio y que
puede extenderse al resto de las muestras. Se incluye el caso de un impreso multicapa
con un material dieléctrico depositado sobre la capa de tinta. Por ultimo, se expondra
un caso especial que ofrece un housing con dos ventanas con la idea de obtener el volu-
men de tinta depositado del impreso completo y en tres dimensiones de una muestra de
flexografia.

6.1. Impreso por serigrafia

La serigrafia es una técnica simple que consiste en transferir imdgenes o patrones por
medio de una pantalla de seda o tela metdlica muy fina. Esta técnica tiene la capacidad
de imprimir sobre cualquier material y permite obtener espesores de tintas en el rango
de los 10 a 100 um [116].

Las muestras en este caso se generaron mediante serigrafia utilizando tinta conduc-
tora a base de grafito impresa sobre PET previamente tratado (tratamiento corona®). Esta
aplicacion fue producto de un trabajo en colaboracion con el Departamento de Nano-
materiales Funcionales (DNF) perteneciente al INTI (Instituto Nacional de Tecnologia
Indutrial). Las muestras forman parte de un proyecto de este grupo para utilizar los
impresos como biosensores que son funcionalizados con distintas técnicas (quimicas o
fisicas) [149, 67]. Para asegurar una correcta funcionalizacion es importante la caracte-

3Descarga de alta frecuencia que aumenta la adhesién de una superficie de plastico.
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rizacion de la resistividad que esta intimamente relacionada con el espesor y rugosidad
superficial en toda el drea impresa.

Estas muestras fueron facilitadas por el DNF y los impresos analizados se realiza-
ron en una maquina Screen printer DEK248 en el Centro Galés para la impresion y
recubrimiento (WCPC, Welsh Centre for Printing and Coating), mediante una estadia
en el marco del proyecto con la Fundaciéon Gutenberg [148]. En este centro se efec-
tuaron una serie de actividades que se enfocaron en el preparado y caracterizacion de
biosensores compuestos por tintas conductoras sobre sustratos flexibles producidos por
serigrafia y flexografia. Para la caracterizacion superficial de los impresos se usaron dis-
tintos instrumentos, entre ellos un interferometro de luz blanca (Veeco Wyco NT1100)
y un microscopio de enfoque infinito (Alicona). Estos equipos presentan caracteristicas
similares del sistema comercial de la seccién 4.2 del capitulo 4 y se considera como
punto de partida para la caracterizacion de este tipo de muestra y que se presenta en esta
seccion.

6.1.1. Parametros de rugosidad

Para la caracterizacion de este tipo de sistemas, se buscO establecer una relacion
entre el desarrollo de algoritmos propios y las necesidades de potenciales usuarios. Para
ello se evalu6 la implementacion de pardmetros lineales y de superficie para la rugosidad
generados a partir de los datos medidos y con la idea de seleccionar ciertos factores que
caractericen el impreso [168].

Se tomd como base la familia de parametros de rugosidad que se utilizan comtinmen-
te en este tipo de mediciones en distintas areas de la industria y se resumen en las normas
ASME B46.1-2002, ISO 4288:1996 y ISO 4287:1997. Se toma como convencion para
cada parametro de rugosidad lineal el uso de letra R mayuscula para el caso 1D, y la
letra S mayuscula para la rugosidad superficial o 2D. Cada pardmetro se acompaiia con
un subindice que identifica la ecuacién que se usé en cada caso [185, 102].

Para este caso se seleccionaron lo pardmetros de R, y S,. El R, se define como el
promedio aritmético del perfil de alturas con respecto a un nivel cero que se toma como
base y que se determina con una serie de puntos (x,z) donde x representa la coordenada
de abscisas y z el valor de altura correspondiente y se define mateméticamente como:

1 [l
R, = E/O ]z(x)]dx (6.1)

Donde z(x) es el perfil lineal medido a lo largo de una distancia /. Por analogia se
puede extender el valor de R, para el caso discreto para un cierto nimero de puntos
obtenidos usualmente mediante instrumentos de medicion mecdnicos u opticos. Por lo
tanto la ecuacion 6.1 se transforma en:
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u
Ri==Y Izl (6.2)
i3

Donde z; es cada ordenada medida y u el nimero de puntos considerados.
Por otro lado, el parametro S, representa el promedio aritmético superficial y es un
caso general del R,. Este parametro se puede expresar matematicamente como:

1 Ly rly
Sa = lulv/() /0 |Z(x)z(y)|dxdy (6.3)

Donde [, y I, representan el largo de la medida en dos ejes ortogonales entre si
formando un drea (/1,), z(,) es el perfil lineal respecto al eje x y z(,) es el perfil lineal
en funcién del eje y.

De forma andloga al caso anterior, este pardmetro se puede definir en forma discreta
como:

§a:

Y ) Izl (6.4)

1
Uviz1i=1

Donde u y v representan el nimero de puntos medidos respectivamente en ejes per-
pendiculares entre si y que conforman un drea de barrido, respecto a la superficie de la
muestra medida. Tanto la medida del valor de S, como el de R, puede ser expresada en
unidades de longitud (um).

Como objetivo central en este trabajo se decidio realizar un andlisis comparativo en-
tre los resultados en la obtencidon de estos parametros, en la misma muestra y aplicando
algoritmos de desarrollo propio con los datos medidos por el equipo desarrollado y por
un equipo comercial de caracteristicas similares. Para eso se obtuvieron los dos parame-
tros (R, y S,) partiendo de las mediciones realizadas con el equipo de CPI-OCT y con el
equipo comercial (Veeco) mencionados en el capitulo anterior. Se decidié tomar como
muestra a analizar los impresos por serigrafia debido a la uniformidad de la superficie
y como base para caracterizar circuitos impresos mas complejos. A partir de estas me-
diciones se inici6 un trabajo en colaboracién con el grupo de la Fundaciéon Gutenberg
para extender estos parametros a otros de uso especifico y bajo demanda y poder corre-
lacionarlos con variables de proceso en ensayos en maquina como pueden ser el tipo de
impresion, la velocidad de impresion, el tipo de tinta y sustrato, entre otras.

6.1.2. Resultados

La configuracién del housing que se empled en esta aplicacion se esquematiza en la
figura 6.1. Se adapt6 la muestra impresa al portamuestra ya que el drea cubierta por la
medicion fue una porcion de la muestra final del proceso de impresion. De modo que se
recort el impreso en una forma rectangular aproximada a las dimensiones del housing.
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Figura 6.1: Configuracion del housing para el caso de tintas conductoras sobre sustrato
flexible producto del proceso serigrifico y flexogréfico.

El sistema impreso presenta una variedad de reflexiones y solo se hizo hincapié
en las interfaces que dan informacién sobre los pardmetros que se deseaban medir. Se
pudo extraer la topografia de la superficie del impreso a partir de la OPD Ag; producto
de la interferencia entre los haces ig y i;. Por otra parte, se puede obtener informacion
adicional de la tomografia del polimero siguiendo la Ag,, que solo se podrd determinar
en las zonas sin tinta y se omitird en estos casos. Esto se debe a que los materiales que
componen la tinta absorben el haz incidente, por lo que las zonas impresas son opacas
a diferencia del polimero que es transparente en ese rango de longitudes de onda.

En este caso se hizo un barrido de un area de 3.5 mm x 8 mm empleando el equipo
de CPI-OCT con el housing. La medicidn se realizé sobre una muestra con un electrodo
impreso empleando una tinta a base grafito sobre un sustrato de polimero (PET) de 200
um de espesor.

De acuerdo al procedimiento descrito en la seccion 3.2.4 del capitulo 3 se presenta a
modo de ejemplo en la figura 6.2(a) una imagen digital que muestra la reconstruccion de
la forma y dimensiones de la superficie de un electrodo. En la figura se puede observar
6.2(b) como el proceso de impresion genera una inhomogeneidad en el centro del elec-
trodo. Este tipo de caracteristicas tiene una fuerte dependencia con el tipo de vehiculo®.
Esto abri6 una linea que se espera continuar a futuro y apunta a incorporar el equipo de
medicion en la misma méaquina de impresion.

“4Barniz utilizado y que es critico en la definicién de las propiedades de la tinta, su penetracién, visco-
sidad, resistencia, secado, tension superficial, etc.
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Figura 6.2: Topografia de la superficie de la muestra de serigrafia siguiendo la OPD dada
por Ag;1. (a) Imagen 3D de la topografia de la muestra con perfil arbitrario superpuesto.
(b) Perfil arbitrario ampliado donde se remarcan la altura media y maxima (linea roja
punteada).

Por otra lado, se destaca nuevamente la ventaja que ofrece la técnica en la posibilidad
de medir grandes dreas (mayores al cm?) lo que significa una clara ventaja si se la
compara con otras técnicas Opticas con resoluciones espaciales comparables. En este
caso la unica limitacién es el rango del sistema de barrido utilizado como se comentd
oportunamente.

6.1.3. Rugosidad lineal y superficial

Como se comentd con anterioridad se estimaron valores de rugosidad para este ti-
po de impresos mediante los pardmetros R, y S,. Se representan en la figura 6.3 las
imagenes correspondientes a la muestra de un impreso por el método de serigrafia. Es-
tas imdgenes se utilizaron para la comparacion entre las mediciones realizadas con el
sistema de CPI-OCT con el housing (6.3(a)) y con el equipo comercial Veeco (6.3(c)).
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Figura 6.3: (a) Imagen reconstruida a partir de la medicion con el sistema de CPI-OCT
y el housing. (b) Perfil extraido de la medicién con el R, correspondiente. (a) Topo-
grafia mediante sistema comercial (Veeco). (b) Perfil extraido de la medicién con el R,
correspondiente.

A partir de estas imagenes se estima un valor de R, con los puntos medidos (en rojo
en el figura 6.3(b)) y a partir de la ecuacion 6.2. El valor estd expresado en micrones y
se utiliza solo un perfil de la topografia del drea medida. A modo de ejemplo, y para la
muestra que se presenta en la figura se obtiene con el equipo CPI-OCT un valor de R,
de 0.58 um mientras que para un perfil en la misma zona de la muestra con el equipo
comercial se obtiene un valor de R, = 0,55 um (6.3(d)). Al igual que en este ejemplo,
en forma general en las medidas realizadas, se vio que los valores comparativos son
similares en todos los casos.
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Figura 6.4: (a) Imagen reconstruida con los datos medidos con (a) equipo comercial
(Veeco) y (b) equipo de OCT. Se remarcan en negro las zonas contempladas para el
cdlculo del pardmetro S, en cada caso.

Por otro lado, se realiz6é un procedimiento similar pero extendiendo una dimension
para poder calcular el parametro S,. Empleando los mismo datos con los que se ge-
neraron las imdgenes de las figuras anteriores se calculd este pardmetro de rugosidad
superficial para ambos casos. La figura 6.4 muestra las zonas seleccionadas (sombrea-
das en gris) en la medicion con cada equipo y donde se hizo la comparacion tomando
dreas semejantes. A partir de estas imagenes se obtuvieron valores de S, con un valor
de 0.63 um para el caso de la medicién con el equipo comercial (figura 6.3(a)) y un
S, = 0.66 wm para la medicién con el equipo de OCT (figura 6.3(b)).

Estos resultados nos permiten concluir que es factible aplicar el esquema de medi-
cion y los algoritmos desarrollados para determinar los parametros de rugosidad por lo
que consideramos que es viable extenderlo al desarrollo de algoritmos propios y aten-
diendo necesidades especificas. Se pone de manifiesto una ventaja adicional que esta
relacionada con la densidad de puntos por unidad de drea medida donde en este tipo de
muestras el sistema CPI-OCT presenta una mayor densidad respecto al sistema comer-
cial.

6.1.4. Resultados en un impreso multicapa

Un caso interesante surgio al aplicar la técnica y el procedimiento anterior a impre-
sos multicapa. Se presenta a modo de ejemplo el caso de una muestra compuesta por un
polimero flexible como sustrato (PET), una tinta conductora a base de plata y una capa
de un material dieléctrico que recubre la superficie. Este sistema se describe mediante
el esquema de la figura 6.5.
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Figura 6.5: Esquema de la muestra multicapa impresa por serigrafia donde se indican
las partes que componen la muestra junto con las interfaces consideradas.

A partir de los datos medidos con el equipo propuesto se reconstruy6 un perfil to-
mogréfico (B-scan) como muestra la figura 6.6. En este caso analizado existe la posi-
bilidad de obtener el valor del espesor del dieléctrico, que estard dado por la diferencia
entre la OPD Ag; y Ag> asumiendo como conocido el valor de su indice de refraccién
de grupo.

También puede observarse como la técnica de OCT permite medir el espesor del
polimero utilizado como sustrato y la topografia de la superficie de tinta (Agy) incluso
atravesando el material dieléctrico (Ag3). Esta caracteristica es la que diferencia a esta
técnica respecto a otras técnicas alternativas utilizadas para este tipo de caracterizacion.

Por otro lado, a partir de la topografia se pueden obtener parametros adicionales,
como se comentd anteriormente, para validar el proceso de impresion. Un ejemplo
aplicable en este caso es la medicion de las dimensiones del “hundimiento en los bor-
des”(deformacion que aparece al utilizar esta técnica de impresién en los bordes exter-
nos de los impresos) y que resulta, en principio, como una consecuencia no deseada.
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Figura 6.6: Perfil tomografico de la muestra multicapa impresa con serigrafia a partir de
los datos medidos con OCT. Se identifican cada interfaz presente en la muestra.

6.2. Impreso por flexografia

La flexografia es un proceso de impresion directa en el que una plancha entintada
aplica la imagen directamente al sustrato. Un rodillo entintado conocido como rodillo
anilox aplica tinta a las partes elevadas (en relieve) de la placa que luego se transfiere
al sustrato. Es un método muy adecuado para imprimir grandes areas con funcionalidad
rotativa de alta velocidad, que se puede aplicar en diversos tipos de sustrato, incluyendo
plastico, peliculas metalicas, cartulina y papel [94]. Usualmente se utiliza para el sector
de packaging y disefo pero en los ultimos anos se ha inclinado a la fabricacion de
electrénica impresa obteniendo espesores finales de tintas por debajo de los 10 um
[104].

En este caso se imprimieron muestras de tinta conductora sobre un sustrato de
polimeros tipo PET producto de un trabajo en colaboracién con la Fundacién Guten-
berg en el marco del ya comentado proyecto en conjunto. Este tipo de dispositivos estan
orientados a aplicaciones sustentables mediante técnicas aditivas de produccion e im-
presion de componentes electronicos, como los usados en IoT (Internet de las cosas). En
este caso, se buscé como objetivo principal caracterizar las capas de tintas depositadas,
a fin de asegurar la consistencia de las variables eléctricas buscadas en los dispositivos
producidos a partir de topografias de los impresos.
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Para la muestra impresa con flexografia, el polimero que actia como sustrato tiene
un espesor de 100 um y la tinta es a base de grafito, pero con distinta composicion a la
utilizada en el impreso de serigrafia. En esta ocasion se produjo un lote en una maquina
Mark Andy 830.

6.2.1. Resultados

En este tipo de impreso la configuracion del housing que se empled es anadloga a la
que se esquematiza en la figura 6.1. Para este caso de la muestra de flexografia también el
area que abarca la medicién es una porcion de la muestra que se produce en el proceso de
impresion por lo que se recortd a un tamaio rectangular aproximado a las dimensiones
del housing.

Se tomo una de las muestras generadas en este proceso mediante tres pasadas en
maquina y se selecciond un area de 1.6 mm x 0.8 mm sobre la muestra. En la instancia
de medicion, y para poder identificar el electrodo que se estd midiendo, se agregd una
marca adicional que se realiz6 con tinta indeleble negra marca Edding tipo 404.

En referencia a la figura 6.7, luego del procesamiento de la sefial se reconstruye
una imagen, donde se obtiene la variacion de la OPD dada por Ag;. Es posible tener
como resultado una imagen como la que se exhibe en la figura 6.7(a). En este caso las
superficies presentan mayor irregularidad y se deben obtener caracteristicas adicionales
de la superficie para tener una caracterizacion completa de la muestra, tanto en una
como en dos dimensiones. En estos casos, también es viable analizar perfiles lineales,
como el indicado en la figura 6.7(b) para obtener paraimetros como la altura de picos y
el espesor medio depositado (lineas punteadas en rojo).
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o

y [mm] 0.5

Figura 6.7: Topografia de la superficie de la muestra de flexografia con un punto de
referencia con marcador indeleble. (a) Topografia tridimensional de la muestra medida.
(b) Perfil seleccionado ampliado y zona de la tinta conductora (sombreado) donde se
remarcan la altura media y méxima (linea punteada roja).

A partir de este tipo de mediciones e imagenes se destacaron diversas anomalias
en la impresion principalmente la formacion de “islas™ (llamadas corteza de arbol en la
jerga de la imprenta). Esta caracteristica estd influenciada por las propiedades reolégicas
de la tinta y la interaccion fisica con el sustrato.

Otro factor importante que seria posible analizar a partir de estos resultados esta
vinculado con la caracterizacion y control del propio proceso de impresion, con efectos
como el del fotopolimero (que hace de “’sello”), la viscosidad de la tinta, la temperatura
y la humedad; algunas de las variables que juegan un rol clave en los impresos finales.

6.3. Impreso por inkjet

La impresion por inyeccién de tinta (inkjet printing o inkjet), en cambio, es un méto-
do con un principio muy diferente a los anteriores [85]. En este método de impresion,
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una pequefla gota de tinta, tipicamente de 10 a 100 um de diametro, se crea y se deposi-
ta bajo control digital. De modo que cada patrén es impreso con una secuencia de estas
gotas en sustratos que cubren una amplia gama de materiales [27, 191, 41].

Entre las aplicaciones que han empleado esta técnica, se pueden mencionar: circui-
tos impresos [157, 59], guias de ondas [38] y dispositivos de microfluidica impresos en
papel [164], entre otros. Surge un punto de contacto entre los temas tratados en este
trabajo de tesis entre la impresion con esta técnica y la microfluidica en medios porosos
que se estudiard en el capitulo 8. Estos temas encierran elementos sinérgicos entre ellos
[96] y podrian ser la base de futuros experimentos. Dentro de las aplicaciones presen-
tadas para este tipo de impresos se destacan una serie de mediciones en colaboracién
con el laboratorio de NanoFab de la Fundacion Argentina de Nanotecnologia (FAN) con
la idea de caracterizar determinadas muestras en papel producto de la impresion inkjet
mediante una impresora semi-industrial Ceradrop.

6.3.1. Resultados

En este caso se presentan resultados obtenidos en impresos realizados con tinta de
plata sobre papel, tal como se esquematiza en la figura 6.8. Este tipo de muestra presenta
caracteristicas diferentes a los casos anteriores y mayor dificultad en la caracterizacion
dado que los espesores tienen un valor cercano al limite de deteccion de la técnica y la
tinta esta en absorbida por el sustrato.

in .
|
Papel A
s
T;nta
yO X

Figura 6.8: Esquema de la muestra impresa por inkjet con detalle de las partes que la
componen Yy las reflexiones consideradas.

En funcién de los datos medidos de la muestra impresa por el proceso inkjet se
obtuvo digitalmente la imagen mostrada en la figura 6.9. Se genera por inspeccién un
perfil tomografico (B-scan) siguiendo el procedimiento habitual para el caso de muestras
con dimensiones cercanas al limite de resolucion de la técnica. En esta imagen puede
apreciarse que la zona donde la tinta esta presente no registra un cambio en el relieve.
Esto se debe a que la tinta estd parcialmente embebida en el sustrato (papel).
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Por esta razon se decidio realizar la caracterizacion agregando una variable maés, la
amplitud de la sefial de interferencia. La amplitud esta directamente relacionada con el
cambio en la reflectividad y la penetracion del haz de luz incidente en la muestra.

(b) (c)

12000 Zona 3000 Zona
i apel
.Emooo tinta _ pap
3, 8000 Ezooo
6000 =
2000
0 100 200 0 100 200

z [um] \ z [um]

50

200
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Figura 6.9: (a) Perfil tomografico de la muestra impresa por inkjet. Se remarca en linea
la topografia. Se incluyen el A-scan correspondiente a (b) la zona de tinta y (c) a la zona
de papel.

La imagen reconstruida de la figura 6.9(a) exhibe un A-scan para dos zonas: una
zona de papel (bordes) y una zona con tinta depositada (centro). Cada uno presenta
compartimientos diferentes y esto es consecuencia de la diferencia en reflectividad y
absorcion que se manifiesta en dos efectos. El primero es un cambio en la amplitud
del pico de la sefial de interferencia, que disminuye con la cantidad de tinta depositada
(6.9(b)). Y, el segundo, se relaciona con un aumento en el nimero de reflexiones internas
registrdndose un mayor ndmero de picos a mayor profundidad sobre el sustrato (figura
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6.9(c)). Esto ultimo se remarca en la figura 6.9(c) con un sombreado rojo donde se
aprecia la presencia de un mayor numero de picos en la zona de papel respecto a la zona
impresa.

(@)

0.6

(b)

Posicién pico OPD [um]

0.5

2 0.4 . 0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6
x [um] x [um]

(c) Amplitud pico OPD (d)

I [ua]

0.2 0.4 . 0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6
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Figura 6.10: Mapa que representa la muestra impresa en papel por inkjet. (a) Posicion
del pico maximo (Ag;) y (b) Perfil extraido de la imagen generada. (c) Amplitud del
pico en CZT) que corresponde a la OPD Agy, es decir, I(5,,). (d) Perfil extraido de la
imagen generada.

Por lo tanto, en este caso al no poder medir en forma directa el espesor de la tinta
se propuso caracterizar la impresion analizando la diferencia en amplitud en dos di-
mensiones. Para ello, se propuso generar un mapa de amplitudes de la OPD de interés
con I(Ag1) en la zona medida. A modo comparativo, se contempla también la posi-
ci6on maxima del pico (Ag;). Como resultado se muestra en la figura 6.10 este método
de caracterizacion que permite discernir entre las zonas impresas y no impresas con la
posibilidad de estimar el drea depositada de tinta.

En este caso se llegd en el andlisis hasta este punto y se podria considerar como
una buena aproximacién para estudiar la absorcion de tinta del sustrato poroso y la
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capacidad de recubrimiento en las zonas impresas. Ademads, se podria avanzar en la
determinacion de volumen si se pudiera encontrar una correlacion entre el numero de
picos y la penetracion de la luz en el sustrato.

6.4. Caso especial: housing con dos ventanas

Como se mencion6 anteriormente la estimacion de volumen de tinta depositada es de
mucho interés en la medicién de resistencia eléctrica en aplicaciones como la electréni-
ca impresa. En todos los tipos de tinta analizados en este trabajo la alta reflectividad y
absorcion impiden obtener tomografias en forma directa y no es posible medir la interfaz
tinta-sustrato. Este hecho se confirmé en una serie de mediciones de absorcion donde se
incluyeron muestras con todas las tintas y todos los procesos de impresion considerados
en este trabajo. Las mediciones se realizaron en el Centro de Investigaciones en Biona-
nociencias (CIBION) y se utilizé un espectrometro UV-Vis-NIR SHIMADZU UV-3600
en un rango de longitudes de onda entre 185 y 3300 nm. Analizando los espectros de ex-
tincion obtenidos, se concluyd que no existe una ventana de transparencia en ese rango
para ninguna de las tintas conductoras utilizadas en los impresos analizados.

Como consecuencia de esto se presenta en esta seccion, una alternativa para la obten-
cion del volumen de tinta depositado con una medicién con un housing con dos ventanas
y en dos etapas. En la primera, se mide la parte superior de la muestra (interfaz tinta-
aire) y, en la segunda, la parte inferior (interfaz tinta-sustrato). De esta manera, gracias
a la versatilidad que brinda el housing se efectian dos mediciones independientes que
luego se pueden integrar de manera tal que permiten reconstruir una simil tomografia
del impreso. Desde esta imagen y aplicando algoritmos numéricos seria posible obtener
el volumen de tinta depositado y la interfaz tinta-sustrato, entre otros parametros.

6.4.1. Resultados

A modo de ejemplo se presenta una medicion donde se obtienen dos topografias in-
dependientes con la idea de estimar el volumen de tinta en un impreso en PET siguiendo
el proceso mencionado. Para ello se realiza un doble barrido de la muestra con ayuda
del housing con dos ventanas: En el primer barrido se realizé con el housing sin invertir
(configuracién A), y el segundo barrido con el housing invertido (configuracién B).

Con el housing en la configuracion A se consigue la topografia dada por el parame-
tro Ag; en funcion de la reflexion entre la superficie de referencia ig y la reflexion de la
muestra i; (ver figura 6.11(a)). Este punto coincide con el expuesto en los casos ante-
riores.
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(a)

Configuracion A

Papel adhesivo

Ventana 1

z | |
Ventana 2
| I
y©
X

(b)

A
T"I' R1

Configuracion B

Papel adhesivo

Ventana 2
|

Ventana 1
| I—

140,
X

Figura 6.11: Configuracion del housing utilizado en este caso particular. Se remarcan
las partes més relevantes en (a) su configuracion A (housing sin invertir) y (b) en su
configuracién B (housing invertido).

En cambio, para la configuracion B se invierte el housing para poder medir la mues-
tra y se mide a OPD dada por A}, que es la superposicion de las reflexiones en las inter-
faces i e 15, y permite obtener una imagen de la interfaz tinta-sustrato (figura 6.11(b)).

Es importante contar con un punto de referencia comun que permita integrar ambas
imagenes y obtener una Unica imagen de la muestra. Para esto se encerrd el area de
medicién con un trozo de papel adhesivo en forma de ”L” y de ambos lados de la mues-
tra haciendo coincidir los bordes. A partir de esta referencia es posible ensamblar las
superficies medidas de ambos lados y por separado en cada configuracion, e integrarlas
en una sola imagen. Cabe aclarar que se despreciaron los cambios por las variaciones
del indice de refracci6n principalmente en la configuracién B, dado que la reflexion &
estd afectada por el indice del polimero que se tomo para estas mediciones con un valor
constante e igual a 1.5.
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Figura 6.12: Reconstruccion de la muestra medida a partir de los datos adquiridos con
OCT. Topografia superior a partir de Ag; (en colores) empleando la configuracién A y
la superficie inferior mediante A, (en naranja) utilizando la configuracién B.

Siguiendo este procedimiento se generaron dos imagenes que se muestran juntas
en la figura 6.12. Se marcan como A para el caso de la topografia correspondiente a
la medicién con el housing sin invertir (configuracion A), y se etiqueta como B a la
topografia obtenida de la medicién con el housing invertido (configuracion B).

Esta implementacién es posible ya que la muestra se trata de un sistema compuesto
tanto por un material transparente como por uno opaco lo que permite la integracion
de las mediciones a partir de la interfaz de la primera cara del sustrato y la segunda,
que es comun en ambas configuraciones. Por tanto, la versatilidad que brinda el housing
para obtener este tipo de imdgenes genera una ventaja a la hora de medir el volumen de
materiales opacos como los circuitos impresos. Este hecho resulta ser de interés con las
configuraciones presentadas porque permite contemplar la totalidad del impreso con la
posibilidad de estimar el espesor de tinta conductora en tres dimensiones.
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6.5. Conclusiones

Se mostré que el equipo de OCT de camino comin con el portamuestras disefiado
tipo housing ofrece ventajas al medir circuitos impresos en sustratos flexibles. Se pro-
pone como un método nuevo y adecuado para la caracterizacion topografica de tintas
conductoras incluyendo sistemas multicapas con la posibilidad de obtener perfiles que
permiten caracterizar la rugosidad superficial y el espesor de la capa de tinta depositada
en la impresion con serigrafia y con flexografia. En el caso de la medicion con serigrafia
los resultados de la comparacion con un equipo comercial son alentadores en funcion
del nimero de puntos reales medidos y la buena aproximacion respecto a la rugosidad
tanto lineal como superficial empleando ambos equipos.

Para el caso de la muestra impresa por inkjet se encontré un desafio a la hora de
medir el espesor final depositado en el sustrato poroso. Sin embargo, se derivo hacia
un método que permiti6 identificar zonas impresas y zonas no impresas abriendo la
posibilidad de realizar mediciones cualitativas en productos de este tipo de impresion.

Por ultimo, se plante6 un procedimiento especial para medir una muestra empleando
un housing con dos ventanas y complementar la estimacion del espesor de tinta impreso
en su totalidad con potenciales aplicaciones.

Un hecho a resaltar es que las dreas involucradas en todos los casos analizados son
amplias y cubre una gran porcion de la muestra analizada gracias al sistema de barrido
del equipo de OCT y que provee una gran potencialidad para la medicion de este y otros
tipos de sistemas impresos.
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Capitulo 7

Blanco de produccion de neutrones
ablacionado

Los blancos en la produccion de neutrones (NPT, Nuetron Production Target) se ba-
san en materiales s6lidos a los cuales se bombardean con particulas cargadas aceleradas
y en esas colisiones se generan haces de neutrones [99]. Los NPT estidn destinados a
la Terapia por Captura Neutronica en Boro (BNCT, Boron Neutron Capture Therapy)
proveniente de un reactor nuclear o un acelerador de particulas [174]. El objetivo pri-
mordial en BNCT es depositar una dosis de radiacion altamente localizada en células
tumorales, produciendo un dafio selectivo en ellas, minimizando al mismo tiempo la
dosis entregada al tejido normal que lo alberga. Esta capacidad de poder generar dafio
localizado a escala de células individuales es lo que diferencia a la BNCT de las demas
modalidades radioterapéuticas.

Los NPT consisten bdsicamente en un sustrato metdlico con un recubrimiento a base
de hidrégeno en forma de deuterio o tritio. Las variaciones en el proceso de fabricacion
de los NPT pueden introducir cambios en su contenido de hidrégeno y su distribucién en
profundidad en el blanco. La interaccion buscada en la generacion del haz de neutrones
tiene un rango corto de penetracion en la muestra y por este motivo es necesario conocer
la concentracion de hidrégeno y asegurar que el contenido de hidrégeno alcance el nivel
de aceptacién una vez que el blanco se haya fabricado. Existen diversos métodos para
hacer una caracterizacion precisa de la concentracién de hidrégeno, pero no permiten
contar con un modo préactico y mucho menos accesible [10]. Recientemente la técnica
ablacion laser inducida por plasma (LIBS, Laser Induced Breakdown Spectroscopy) se
ha convertido en una técnica capaz de estimar concentraciones relativas de los elementos
componentes para este tipo de muestras [106, 30, 8, 11].

En este capitulo se presentan resultados obtenidos dentro de un trabajo en colabo-
racion con el grupo de Subgerencia de Tecnologia y Aplicaciones de Aceleradores y la
Divisén Difusion de la Comision Nacional de Energia Atdmica (CNEA) con la finalidad
de medir blancos ablacionados para determinar parametros superficiales criticos de la
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ablacion y utilizar la técnica de OCT como método complementario de la técnica LIBS.
El objetivo final es desarrollar un método binario que permita la evaluacion de los NPT
en forma rdpida y sencilla de manera de poder hacer una determinacién como “muestra
aceptada” o “muestra rechazada”, de acuerdo al contenido de hidrégeno (como deuterio,
en este caso) presente en la muestra en los primeros micrones de profundidad cercanos
a la superficie.

Se mostrard el estudio de la morfologia de un NPT tratado con LIBS mediante el
sistema de CPI-OCT y el housing. Se propone esta implementacién como método para
caracterizar superficies ablacionadas determinando el tamaiio, la forma y la profundidad
maxima de los crateres generados en funcion de la energia y potencia de cada pulso, la
caracteristicas del haz en el punto de enfoque y el niimero de pulsos utilizados. Para
ello se plantea obtener un mapeo topografico de las muestras analizadas y un poste-
rior andlisis mediante imagenes en tres dimensiones a partir de los datos medidos y el
procesamiento digital correspondiente.

Complementariamente, basdndose en el calculo del volumen extraido por LIBS en
la superficie del recubrimiento, se propone una manera de estudiar el proceso de la
redeposicion del material producto de la ablacion buscando establecer una base para
futuras colaboraciones y extender este tipo de estudios a otras aplicaciones donde se
utiliza la técnica LIBS.

7.1. Descripcion de la muestra

Los blancos de produccion de neutrones a base de hidrégeno analizados consisten
en un sustrato de aluminio pulido a espejo al que posteriormente se le deposita una capa
de deuteruro de titanio de aproximadamente 1 um de espesor mediante la técnica de
Deposicion Fisica de Vapor (PVD, Physical Vapour Deposition).

El tratamiento con la técnica de LIBS se basa en el uso de un laser de estado s6lido
Nd:YAG (Neodymium-doped yttrium aluminium garnet), el cudl produce pulsos laser
con energias entre 5 y 250 mJ, con una duracion temporal que va desde algunos nano-
segundos a los microsegundos y un didmetro de spot en el plano focal entre 40-80 pm.
Durante la ablacién la muestra se ubica dentro de una cdmara con atmdsfera inerte, que
puede adaptarse para tener vacio estitico o dindmico. La deteccidn del espectro gene-
rado por el plasma se realiza con un espectrometro CCD y un software que recoge las
sefales digitalizadas. Las zonas de la muestra que fueron analizadas incluyen los casos
para 1, 2 y 4 disparos (o pulsos) con LIBS.
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7.2. Configuracion del housing

Para este caso se empled el housing en el sistema de CPI-OCT como muestra el
esquema de la figura 7.1(a). El objetivo es caracterizar la topografia del recubrimiento
que se detalla en el zoom de la figura 7.1(b). Se midieron zonas en el mismo blanco
que corresponden a diferentes cantidad de disparos LIBS y que se seleccionaron por
inspeccion a partir de datos brindados por los grupos de este trabajo en conjunto.

(b)
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Figura 7.1: (a) Corte transversal de la muestra analizada donde se indica las interfaces
de interés y (b) las partes que la componen.

Un aspecto que no ha podido aclararse en este ocasion, y queda abierto para un
trabajo futuro, es la posibilidad de que el espesor del recubrimiento pueda ser medido
utilizando la misma sefial de interferencia. Dado que los espesores en las muestras ensa-
yadas son cercanos a la resolucion espacial del sistema no hay evidencia para afirmarlo
a partir de las mediciones realizadas. Por esta razon no se considerard para el anélisis y
solo se presentan resultados de la topografia de la superficie con la OPD indicada como
Ag1.

El 4rea barrida en cada zona fue de 600 um x 600 pm con un paso de 6 um, esto
es, la distancia entre puntos consecutivos. Luego, con el conjunto de datos y el pro-
cedimiento descrito en la seccion 3.2.4 del capitulo 3, se armé una serie de imigenes
tridimensionales.

En la siguiente seccion se mostraréan los resultados de una medicion tipica de un NPT
y una descripcion del procesamiento de datos realizado para obtener los pardmetros de
interés sobre el crater, que para este caso fueron: 1. la profundidad del créter, 2. la
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topografia de la zona ablacionada, 3. un analisis de la redeposicion de material después
de la ablacion.

7.3. Resultados

Las dimensiones cercanas al micrén en el espesor del recubrimiento y una superficie
pulida en el sustrato permiten asumir que la superficie de la muestra antes de la ablacion
es plana. Por esta razon para el andlisis de las topografias de los crateres se determina
previamente un plano base con puntos medidos fuera del crater. Este plano sera utili-
zado como referencia del nivel cero de altura. Esta metodologia se asumi6 en todas las
mediciones realizadas para este caso de estudio.
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Figura 7.2: Imé4genes del proceso de compensacion. (a) Datos “crudos” donde se remar-
can la zona que excluye el crater (zona 1, en rojo) y la zona que incluye al créter (zona
2, en blanco). (b) Plano generado a partir de los putos seleccionados con la zona 1. (¢)
Imagen reconstruida con los datos compensado la inclinacion.

Para la determinacion del plano base a partir de las imagenes obtenidas de la super-
ficie de la muestra se establecieron dos zonas: una primera zona que excluye el crater,
zona 1 (dada en dos porciones), que se utilizd para generar la superficie base. Y una
segunda zona, zona 2, que contiene la region del crater (figura 7.2(a) y (b)).
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La superficie base fue utilizada para asignar la posicion de los puntos de la superficie
de la muestra en la region del crater, antes de la ablacion. Cada punto de esta region se
consideré como “valor cero de profundidad” en la estimacion de los pardmetros del
crater. La eleccion de que puntos pertenecen a la zona I y cuales a la zona 2 dentro
del total de puntos obtenidos en una topografia se realiz6 por inspeccion de la imagen
debido a que los limites entre ambas regiones no presentaban bordes definidos en las
zonas analizadas.

Para la determinacién numérica de este plano base se utilizé una interpolacién me-
diante Matlab® utilizando los datos medidos incluidos en cada porcién de lo que se
denomind zona 1. Para esto se interpolaron los valores medidos con una grilla equiespa-
ciada en el plano x —y y se obtuvo finalmente la imagen compensada que se se exhibe en
la figura 7.2(c). Repitiendo este procedimiento se obtuvieron los valores de profundidad
de cada punto medido sobre el criter y solo con ese conjunto de puntos se trabajé en
el andlisis de la regién ablacionada. El mismo procedimiento se aplicé a zonas tratadas
con distintos ndmeros de disparos con LIBS.

Con estos datos se generaron las imagenes de la figura 7.3 para los tres casos consi-
derados. En estas gréficas se presentan las topografias reconstruidas a partir de los datos
medidos y un perfil que pasa por el centro de la zona del créter. Esto se repite para cada
caso a modo de comparacién respecto a las profundidades en funcién del nimero de
disparos.
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Figura 7.3: Imédgenes generadas a partir de los datos medidos donde se extrae un perfiles
representativo de cada muestra. (a) 4 disparo. (b) 2 disparos. (c) 1 disparo.

En el grafico de la 7.4 se resumen las profundidad méxima obtenidas en cada crater
medido en funcién del nimero de disparos. En este caso especifico de la muestra de NPT
se pudo determinar que con un solo disparo es suficiente para caracterizar el blanco en
funcion a las especificaciones en LIBS como la fluencia, el ancho de pulso y las condi-
ciones de enfoque. Por lo tanto, en el caso de realizar la ablacién empleando méas de un
disparo la profundidad del crater generado es mayor que el espesor del recubrimiento de
titanio y la determinacion si es una muestra aceptada o rechazada seria incorrecta. De
esta manera, se demuestra que la aplicacion de este método que combina ambas técnicas
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(OCT + LIBS) permite la caracterizacion rapida de este tipo de blancos.
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Figura 7.4: Grafica que representa el nimero de disparos en funcién de la profundidad
lograda mediante LIBS.

Por otro lado, si bien las técnicas de ablacion producidos por laseres de Nd-YAG
que emplean anchos de pulsos en el rango de los nanosegundos y los microsegundos
estdn ampliamente establecidas, es un tema adn abierto en lo que se refiere al estudio
de caracteristicas superficiales del criter y dreas circundantes resultantes del proceso
de ablacion. Con esta idea se planted, como objetivo complementario, el estudio del
material redepositado después de la ablacion como un primer paso en la idea a futuro
de aplicar la técnica de OCT al estudio del proceso de ablacion.

En las mediciones realizadas en este trabajo se observé que si bien las condiciones
del pulso de ablacién son iguales, con el aumento de la cantidad de disparos laser que
inciden sobre el mismo punto de la muestra la cantidad depositada como subproducto
resultante varia considerablemente. Es decir, que al tratar la superficie con el laser se
produce un depdsito de material sobre la superficie ablacionada donde las caracteristicas
y cantidad de material varian significativamente con el nimero de disparos. Esto puede
evidenciarse especialmente si se observan los bordes del créter en la figura 7.3(a) y (c).
Para apreciar esta redeposicion de material en la muestra como subproducto del proceso
de ablacion se optd por comparar volimenes de los crateres medidos en funcion del
numero de disparos.

7.4. Deposicion como subproducto de la ablacion

Existen en la literatura una gran variedad de métodos para obtener los parametros de
interés de la superficie a partir de imdgenes tridimensionales [140, 162]. En este caso se
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adoptd como criterio la parametrizacion de los puntos obtenidos para poder efectuar un
posterior procesado y andlisis de los mismos.

Se utilizaron algoritmos para tratar la superficie en forma numérica y en el caso de la
estimacion del volumen a partir de los datos se planted calcular el area de cortes trans-
versales de la superficie del crater y luego multiplicar cada una por su espesor (figuras
7.5(a) y (b)). Se eligi6 el método del trapecio y se aplicé en dos sentidos: en un sentido
1 tomando cortes transversales a lo largo del eje x y, en un sentido 2 considerando cortes
transversales segun el eje y. Esto se hizo debido a que no hay un sentido predeterminado
para el célculo de modo que aplicando este criterio seria posible conocer si los valores
obtenidos presentan un orden de magnitud semejante.

(b)

Aesor

Figura 7.5: Esquema del procedimiento para la integracion numérica de la muestra me-
dida. (a) Zona del crater que se considerd para el calculo de volumen. (b) Detalle del
cada perfil y el espesor contemplado para la integracion.

El célculo de los volimenes se realizé para cada caso medido en funcién del niimero
de disparos LIBS. Luego, se compilaron los resultados en la tabla 7.1 donde se exponen
los valores obtenidos en ambos sentidos de integracion junto a una diferencia relativa
porcentual entre los dos sentidos de integracion.

Muestra Volumen 1 [[,Lm3] Volumen 2 [,um3] Diferencia rel. [ %]
Créter 1 disparo 1185.8 969.6 20
Créter 2 disparos 2031 2246.6 10
Crater 4 disparos 600.5 583.9 1.55

Tabla 7.1: Resumen de calculos de volumen de los crateres de LIBS.

Las diferencias obtenidas a partir de las mediciones son aceptables para la densidad
de puntos que se tiene. Se puede observar en los resultados en la tabla 7.1 que el volumen
disminuye a mayor nimero de disparos lo que se puede inferir en este sistema como
una redeposicion de material sobre la superficie por el proceso de ablacion. Este hecho
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se puede tomar como una primera aproximacion y punto de partida para explorar este
comportamiento en diferentes tipos de muestras ablacionadas.

7.5. Conclusiones

Se pudo obtener la topografia de los crateres generados por la técnica LIBS en un
blanco de produccion de neutrones con una adecuada resolucion espacial mediante la
implementacién del equipo de CPI-OCT y el housing pudiéndose obtener imagenes 3D
de la muestra. Se confeccionaron algoritmos para determinacién de un plano base y
a partir de alli la superficie del crater con lo que se obtiene una ventaja significativa
en el uso del esquema de OCT de camino comun propuesto evitando tener en cuenta
la inclinacion relativa entre la superficie de la primer cara del portaobjetos (superficie
de referencia para la sefial de interferencia) y la superficie de la muestra. Esto evita
requerimientos de paralelismo y de posicidon relativa entre ambas superficies de la misma
manera que se detall6 en el capitulo 4. Se destacan las ventajas constructivas del housing
que da la posibilidad a futuro de usar el mismo esquema para combinar OCT y LIBS.

Respecto al andlisis de las mediciones, ha sido posible establecer que la combinacion
de las técnicas de OCT y LIBS permiten una evaluacion rapida de los blancos NPT. En
particular para los casos analizados se mostré que conociendo las condiciones del pulso
laser de excitacion se puede establecer previamente el nimero de pulsos necesario para
hacer el andlisis de concentracién de hidrégeno. En el caso de las muestras analizadas,
se concluyé que un nimero mayor a un disparo genera una profundidad en el crater
que supera el recubrimiento. Por otra parte, si bien se esperaba observar una tendencia
creciente del volumen ablacionado con el numero de disparo, se observo en este sistema
una redeposicion del material ablacionado que produce una disminucién del volumen
final. Esta redeposicién es un punto critico que puede ser estudiado con mas detalle
a partir de los datos ya medidos o desde nuevas mediciones optimizando los métodos
numéricos utilizados para la estimacion de volumen y caracteristicas superficiales del
crater generado.
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Capitulo 8
Imbibicion capilar en silicio poroso

La imbibicion capilar se presenta en varios campos como la deteccion bioquimica
[76], aplicaciones de energia [90, 16] y la microfluidica basada en papel [105]. Dentro
de este area, se abarca una gran parte de operaciones como ser la cromatografia con las
muy utilizadas pruebas de flujo lateral [75, 73] y la impresion inkjet que estd creciendo
por su relativa simplicidad, velocidad y gran variedad de aplicaciones [35, 77]. Tal y
como se comentd brevemente en el capitulo 6 en este punto se encuentra una conexion
entre la imbibicion y los circuitos impresos de tintas conductoras. Existen potencia-
les aplicaciones que se centran en microsistemas como sensores compuestos tanto por
dispositivos de microfluidica en papel como por circuitos impresos [187], siendo estos
sistemas posibles candidatos para mediciones con el equipo desarrollado en este trabajo.

El estudio de estructuras porosas con morfologia conocida permite examinar pro-
piedades de fluidos en condiciones de fuerte confinamiento espacial y modelar su com-
portamiento en la micro y nano escala. Alternativamente, el llenado capilar de este tipo
de materiales con fluidos simples puede proporcionar informacion sobre el tamafio de
sus poros [32, 40]. Sin embargo, muchos medios porosos tienen una geometria comple-
ja que da lugar a variaciones de las propiedades locales del medio y la presion capilar
en la interfaz movil [70] lo que produce un ensanchamiento del frente liquido debido a
que coexisten regiones de poros con diferente grado de llenado durante el proceso de
imbibicion [83, 56, 31]. Extensas simulaciones de imbibicion espontdnea en redes de
poros alargados con radios aleatorios han demostrado que el ensanchamiento del frente
es proporcional a la posicion del frente liquido [71, 145, 175]. Por lo tanto, un anéli-
sis del ensanchamiento del frente liquido puede proporcionar informacién importante,
dificilmente accesible de otra manera, sobre la geometria de poros del medio poroso
considerado.

El desarrollo de una técnica experimental capaz de una determinacién precisa de
la posicién y forma del frente de liquido que avanza permite una mejor comprension
de este fenomeno. Tipicamente se emplean técnicas como la tomografia de rayos X,
la tomografia con neutrones y la resonancia magnéticas, entre otras [184]. En los ulti-
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mo afos se han implementado técnicas Opticas utilizando procesamiento de imdgenes o
interferometria ldser que emplean una fuente en el infrarrojo con la ventaja de no reque-
rir esquemas sofisticados ni equipamiento costoso ya que no precisan fuentes de altas
energias [4, 171, 57, 132]. El uso de la técnica de OCT para este tipo de mediciones es
novedosa y no tiene antecedentes. No obstante, trabajos recientes han mostrado imple-
mentaciones de esta técnica en aplicaciones de microfluidica como la caracterizacion
de microestructuras y el comportamiento de fluidos en dispositivos microfluidicos, que
demuestran la utilidad de este método para estudiar sistemas similares [141, 188, 28].

En este capitulo se abordara la caracterizacion de la imbibicion capilar de muestras
de silicio poroso nanoestructurado (PS) de diferente porosidad aplicando el sistema de
OCT de camino comun en su modalidad dindmica. La alta resolucion espacial que pre-
senta el equipo en su conjunto permite determinar el perfil distribucién del frente del
liquido en funcién del tiempo con una medicién en detalle dentro de la matriz poro-
sa. Utilizando esta informacién y un modelo hidrodindmico simple para el flujo capilar
se propone un método para determinar la distribucion del tamafio de los poros en las
muestras de PS analizadas.

8.1. Fabricacion de muestras de silicio poroso

El grupo de muestras analizadas fueron fabricadas por el Instituto de Fisica del Li-
toral (IFIS). Para la fabricacion de las muestras se emple6 una celda electroquimica que
consta de un recipiente de teflon donde una oblea de silicio cristalino (Si-c) actia como
anodo y un alambre de platino actia como catodo, como se esquematiza en la figura
8.1. Empleando esta celda, la estructura PS se forma en la superficie del Si-c que esta
expuesta a una solucién de [1 HF (50 %):2 EtOH] cuando una corriente fluye a través
del catodo y el anodo.

El espesor de la capa de PS depende del tiempo total del proceso durante el cual
la corriente fluye a través de la celda electroquimica. Las muestras en este caso fueron
fabricadas en dos etapas donde en cada etapa se produce una dnica capa de aproxima-
damente 15 micrones y se cambia el electrolito para asegurar uniformidad en profun-
didad. Las muestras se prepararon utilizando densidades de corriente constantes de 19
a 76 mA/cm?, en modo galvanostitico (a intensidad constante). La corriente se aplica
en pulsos de corriente constante de 10 segundos de duracion separados con pausas de 3
segundos entre pulsos donde no se suministra corriente. Este procedimiento permite que
la composicion de la solucién sea mds estable durante el anodizado y permite obtener
capas porosas mas uniformes.
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Figura 8.1: Esquema de la celda electroquimica utilizada para el anodizado de las obleas
de Si-c. Para producir el anodizado, el negativo de la fuente de corriente externa debe ir
conectado al citodo de platino, mientras que el positivo se conecta al anodo de Si-c.

Cada muestra generada se diferencia por la porosidad que presenta luego del anodi-
zado. La porosidad (p) corresponde a una medida de espacio vacio en el material como
la fraccién de volumen de huecos sobre el volumen total, por lo que tendra siempre un
valor entre 0 y 1y, a veces, en forma mas conveniente como un porcentaje entre 0 y
100 %. En los casos estudiados en este trabajo las porosidades resultantes en las pelicu-
las se encuentran en un rango entre 60% y 80% y debido al método de fabricacion
utilizado los poros estan orientados en la direccién perpendicular a la superficie.

Para tener una estimacion de las dimensiones tipicos de los radios de los poros se
decidié emplear un anélisis por imdgenes de microscopia SEM (Scanning Electron Mi-
crocospe, Microscopio de barrido electronico) que fueron realizadas en el Centro de
Microscopias Avanzadas (CMA) en la Universidad de Buenos Aires (UBA) (figura 8.2).
A partir de este andlisis se pudo determinar que los valores tipicos de los radios en las
muestras estan en un rango entre 4 a 16 nm.

En la figura 8.2(a) se presenta una imagen en un SEM del silicio poroso en vista
de planta de la membrana porosa donde se pueden apreciar caracteristicas topoldgicas
de la estructura porosa real muy compleja y tortuosa’. Mientras que en la figura 8.2(b)
se exhibe una imagen lateral de misma donde pueden distinguirse la morfologia de los
poros.

SEsto se refiere a la presencia de recodos y ondulaciones irregulares en la estructura del PS.
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Figura 8.2: Imagenes SEM de la muestra correspondiente a 38 mA /cm?. (a) Vista de
planta y (b) Vista lateral.

Después de la fabricacion de la capa porosa, las muestras se sellan en la parte su-
perior con una pelicula termopléstica de acetato de etil-vinilo (EVA) controlando la
calefaccion y evaluando en simultdneo ligeras variaciones del espectro de reflectancia
durante el calentamiento. Para ello primero se deposita un film de EVA sobre un sustrato
de vidrio el cudl luego se apoya unos segundos sobre la muestra de silicio poroso con
el fin de obtener un sellado correcto de la parte superior de los poros y obligando a la
imbibicién a avanzar transversalmente a los poros. En este caso este vidrio que soporta
el EVA y a su vez el PS actuard como la ventana si se considera el disefio del housing

explicado en el capitulo 4. El sistema en su conjunto se ejemplifica en el esquema de la
figura 8.3.
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Silicio
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Figura 8.3: Muestra de silicio poroso y partes que la componen.

8.2. Teoria del proceso de imbibicion

La imbibicién ocurre cuando un fluido humectante desplaza un fluido menos hu-
mectante en un medio poroso por fuerzas capilares. En sistemas con una longitud mu-
cho mayor que el didmetro de poro el frente del liquido avanza formando una interfaz
continua y se describe cominmente a través de la ecuacion de Washburn [180]. Se de-
talla el modelo correspondiente en funcion de consideraciones tedricas necesarias en el
apéndice C.

En el modelo de Washburn se propone un conjunto de capilares idénticos no interco-
nectados como un modelo simplificado de la estructura porosa como muestra la figura
8.4(a). Si se considera al material de estudio como un conjunto de capilares de largo /,
paralelos y horizontales. Se asigna como eje x a la direccion de flujo donde x = 0 indica
la ubicacion del reservorio de liquido. La dindmica de la posicién del frente del liquido
para un poro esta dada por:

Yrcos(60)
21
Donde v es la tension superficial, 8 es el dngulo de contacto, i es la viscosidad,

r es el radio de un capilar equivalente y ¢ es el tiempo. El factor w es una especie de

coeficiente de difusién (con unidades m?s~!) que caracteriza el sistema fluido-sustrato

y depende de parametros fisicos del fluido y del radio de cada tubo.

2| It = wi (8.1)

X
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Figura 8.4: Esquema representativo de un corte transversal de un conjunto de tubos
(a) monodispersos (idénticos) y (b) polidispersos, donde se marcan los pardmetros mas
relevantes. /: longitud del tubo, x: eje horizontal paralelo a la direccion de flujo en los
porosa, r: radio de tubo, r*: radio de poro particular.

La existencia de un ensanchamiento del frente de liquido en el proceso de imbibicion
indica una dispersién en los radios del conjunto de poros [58]. Para el anélisis de la
fraccion de llenado en una posicion dada x y tiempo ¢ es conveniente definir el valor de
un radio de poro particular * para el cual la posicién frontal del liquido es exactamente
x en el tiempo ¢. Recurriendo a la ecuacion 8.1 esta consideracion se puede expresar
como,

2u x?
= — 8.2
g YcosO t 8.2)

En funcion de esta consideracion durante el proceso de imbibicion se diferencian
tres zonas: una zona de poros completamente llenos, una zona de poros parcialmente
llenos y una zona de poros totalmente vacios. Todos los poros con radio mayor que
r* estardn completamente llenos, mientras que los poros mas pequefios estardn vacios,
como se esquematiza en la figura 8.4(b).
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Una magnitud apropiada para estimar la relacion entre poros llenos y vacios en una
determinada posicion x de la muestra y a un determinado tiempo ¢ es la fraccion de
llenado (f(x,t)) que se define como la relacién entre el drea de la seccién transversal ©
de poros completamente llenos (poros mas grandes que r*) y el area total de poros. Es
decir:

[ZN(r)dr
fxt) = TN dr (8.3)

Donde N(r) es la funcion densidad de probabilidad ponderada con la seccion trans-
versal (normalizada respecto a r2) de la distribucién de tamaiios de los poros a lo largo
de todo la seccion en la posicion x y al tiempo 7. El numerador de la expresion 8.3 repre-
senta los poros mayores a r*, o sea, los poros completamente llenos. Y el denominador
es el factor de normalizacion que permite obtener el valor de f entre O (todos los poros
vacios) y 1 (todos los poros llenos).

Es importante tener en cuenta que en este modelo la fraccion de llenado no depende
de x y r en forma independiente sino de la variable r* (ecuacion 8.2). Esto quiere decir
que a partir de la posicion y tiempo es posible encontrar un valor de r* a partir del
modelo hidrodindmico.

Derivando la ecuacion 8.3 con respecto a esta variable, se obtiene:

df(xt) __df(r)
Ny = P (8.4)

Donde Na(r*) =N(r*)/ [,” N(r)dry representa la funcién densidad de probabilidad
normalizada, ponderada con la seccién transversal y evaluada en r*. De esta manera,
midiendo el perfil de la fraccion de llenado es posible estimar la distribucion del tamafio
de poros a través de la derivada del perfil de fraccion de llenado.

8.3. Indice de refraccion en medios porosos

Como se vio oportunamente la OPD es un pardmetro que involucra el indice de
refraccion de grupo multiplicado por el espesor del medio por donde el haz de luz se
propaga. Por lo general, el PS se modela como un material compuesto conformado por
una matriz de silicio cristalino (Si-c) con inclusiones cilindricas irregulares que, en este
estudio, estdn inicialmente llenas con aire y luego se van llenando progresivamente de
liquido. El tamafio caracteristico de estas estructuras es mucho menor que la longitud
de onda central de la fuente de luz y, por lo tanto, la teoria del medio efectivo se puede
utilizar para describir su indice de refraccion [3]. De esta manera, es factible considerar
el medio poroso como Gpticamente “transparente” y describir su indice de refraccion

ben direccién perpendicular al eje x
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de grupo a partir de distintos modelos. Una descripcion detallada de la teoria utiliza-
da se presenta en el apéndice B donde se describe en detalle los principales modelos
propuestos en la literatura y se deja abierta la posibilidad de extender el tema.

8.3.1. Aproximacion de medio efectivo

Se han desarrollado varios modelos para predecir las propiedades Opticas de este
material [167] entre los que se encuentra el modelo de Bruggeman y el modelo de Loo-
yenga’. El mds apropiado desde un punto de vista topolégico para este tipo de materiales
porosos es el modelo de Looyenga [110, 167] que se empled en este trabajo para mode-
lar el indice de refraccion del medio efectivo, net. En este modelo, se supone una mezcla
aleatoria, homogénea e isotropica de dos o mas materiales. Las alteraciones en el campo
local es despreciable y la variacion de la permitividad local es pequefia en comparacion
con la permitividad dieléctrica. La funcidn dieléctrica efectiva es un promedio pondera-
do de las de los constituyentes y para tres constituyentes, conformados en este caso por
una mezcla de Si-c, aire y liquido (etanol), es posible derivar una férmula explicita para
determinar la permitividad efectiva [143].

. . e . . 1/2
Si se desprecia la absorcion 6ptica, es decir, considerando Ner = gef/ (donde & es
la permitividad efectiva), el indice de refraccion de una mezcla de estos tres medios
diferentes se expresa como una funcion no lineal dada por:

g’ =n 0 -p) 0o —+nilipr 8.5)

Donde 1y, Nair Y Niig sOn los indices de refraccion de Si-c, PS vacio (Si-c + aire) y
PS completamente lleno (Si-c + liquido), respectivamente.

’Se comparan ambos modelos contra el modelo lineal propuesto en la seccién B.3.1 del apéndice
correspondiente.
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(a) Porosidad= 60 % (b) Porosidad= 80 %
2.4 ‘ ‘ ‘ ‘ 1.9 ‘ ‘ ‘
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Figura 8.5: Gréficas de ner como una funcién de la fraccién de llenado para dos poro-
sidades diferentes (p = 60 % y 80 %), considerando (a) el modelo de Looyenga y (b) el
lineal ; (c) y (d) muestran el error relativo entre ambos modelos en funcién de la fraccion
de llenado para las mismas porosidades.

En las figuras 8.5(a) y (b) se grafica 1.¢, dado en la ecuacion 8.5 en funcion de la
fraccion de llenado (f) de PS para dos porosidades diferentes (p = 60% y p = 80%)
cuando se produce la imbibicién con etanol. El modelo lineal que conecta los valores
extremos (es decir, f = 0y f = 1) también se grafic6 para comparar. Por lo tanto, se
deducen las siguientes relaciones:

2/3 2/3 13/2
def = [Net] f=0 = [nsi/ (1-p)+ 71314 P}
2/3 2/3 13/2 (8.6)
bet = [Met] p=1 = [rlsi (1-p)+ Mhiq P]
Y la funcioén lineal que relaciona nes y f se puede expresar como:
Nef,L = def + (bef - aef)f- (8.7)

A su vez, las figuras 8.5 (c¢) y (d) muestran la diferencia entre ambos modelos, para
las mismas porosidades consideradas anteriormente, expresada como el error relativo
dado por:
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erg = JE ML 10005, (8.8)

Nef

En funcion de la grafica de la figura 8.5 se observa una discrepancia maxima de
0,15 % respecto al modelo de Looyenga y que muestra que el modelo lineal es una
aproximacion suficientemente buena. Se observaron comportamientos similares consi-
derando diferentes porosidades dentro del rango contemplado.

8.3.2. Indice de refraccién de grupo efectivo

En OCT, donde la fuente de luz presenta un ancho de banda significativo (tipicamen-
te entre 20 y 100 nm), la diferencia del camino 6ptico depende del indice de refraccion
de grupo 1 (ecuacién 2.1). Entonces, si se considera que la absorciéon dptica es des-
preciable y diferenciando la ecuacion (8.7) con respecto a A, multiplicando por Ay y
restando esto de la ecuacion (8.7) se obtiene:

s dner . daef d(bef — aer)
nef—nef_)'() di = (aef_)LO da ) + [(bef_aef)_AOT f (8.9)

Teniendo en cuenta la definicién del indice de refraccion de grupo (ecuacion 2.1), la
expresion anterior se puede reescribir como:

ﬁef = def + (l;ef - def)f- (8.10)

Esta expresion muestra que la aproximacion lineal también se puede extender al
indice de grupo efectivo. Por lo tanto, se puede hacer referencia sin ambigiiedades al
indice de refraccion de grupo efectivo 7, s simplemente como indice de refraccion efec-

tivo M.

8.4. Imbibicion y seiial de OCT

La idea general para la implementacion de la técnica de OCT en el estudio del pro-
ceso de imbibicion de las muestras de PS es medir la sefial de interferencia entre las
superficies superior e inferior de la capa porosa haciendo barridos a lo largo del eje x
cuando el haz incide sobre la muestra en direccion del eje y (figura 8.7). De esta manera,
se obtienen perfiles donde los poros pueden estar completamente llenos, parcialmente
llenos o completamente vacios, que dependerdn de la posicidn x y el tiempo ¢ en que se
efectde la medicion durante la imbibicion.

El objetivo es emplear una medicién en modalidad dindmica para monitorear un
cambio en la OPD debido a la variacion de indice de refraccion del medio poroso y asi
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obtener informacion sobre el proceso. Para ello se emple¢ el sistema CPI-OCT con un
dispositivo de llenado disefiado ad hoc como se esquematiza en la figura 8.6(a). Este
elemento permite introducir la muestra y luego el liquido (en este caso con etanol) con
ayuda de una jeringa para conseguir una imbibicién uniforme en toda la capa porosa
(ver fotografia de la figura 8.6(b)).

o"
.
Y < —

" Direccién del barrido

(a)

Portaobjetos
; , Dispositivo
i Polimero de llenado ™*~.
Imbibicién: 1 A7 IS 04 (XA :
mbibicién’) Siligia peresolt & § JiI /‘ . :
LI CLLY ﬁ Portaobjetos
Barrido ¢~ :
i 4 e H , E
i »Polimero |

Silicio.,:
poroso

Silicio +*"
* cristalino T

Salida del Entrada del
fluido fluido

Figura 8.6: (a) Esquema del dispositivo de llenado empleado y detalle de las partes que
lo componen (b) Fotografia del dispositivo y una jeringa para alimentacién del liquido.

Una vez que la luz laser incide sobre la muestra, la sefial de interferencia se genera
por la superposicion de todas los haces que se reflejan en cada interfaz de la muestra.
Dado que la OPD entre las diferentes reflexiones tiene valores bien diferenciados es po-
sible considerar solo el término de interés. Asi se mide la diferencia de camino 6ptico,
que evoluciona en las diferentes condiciones de saturacion a lo largo de la capa (iden-
tificada por la posicion x). Como se indicé anteriormente la OPD de interés surge de la
superposicion de los haces reflejados en la interfaz polimero/PS y PS/Si-c, cuyas inten-
sidades se representan como i e i3, respectivamente (figura 8.7). El valor de la OPD
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correspondiente se denota como A3 y se hard referencia a este pardmetro simplemente
como A por simplicidad.

y
e
0
pPS 0 X lig Xair X PS
+ \ J +
etanol Frente aire

de liguido

Figura 8.7: Esquema en detalle de la muestra analizada en el proceso de imbibicion
donde se identifican las interfaces de interés (i> y i3) y el espesor de la capa porosa e.

Cuando el fluido penetra en la muestra y los poros se llenan parcialmente, se esta-
blece un nivel de saturacion dependiente de la posicion del frente del liquido. En cada
instante, se diferencian tres regiones a lo largo de la direccion dada por el eje x en el
esquema y que coincide con la direccion del flujo del liquido. Para eso se define a x;;, y
Xqir cOMoOlas posiciones que determinan los limites de cada region, donde para x < x4
todos los poros estdn embebidos con liquido (primera region) y para x > x,;, todos estan
“vacios”, es decir llenos de aire (segunda region). La tercera region donde x;;, < x < Xgir
representa el ensanchamiento del frente liquido, donde ambos fluidos (liquido + aire)
coexisten dentro de la estructura PS.

En el momento en que el liquido entra a la estructura accion capilar se evidencia
un aumento en el valor de A por un cambio en el indice de refraccidn ya que se consi-
dera el espesor de la capa porosa constante. La expresion de la OPD para una seccion
transversal de la capa en una posicion x se puede considerar como:

Ay = /0 Nef(xy) 4y = Nlep(x) € (8.11)

Donde e es el valor del espesor de la capa porosa, 7n.r es el indice de refraccion
efectivo en la posicion y y fl.r es el indice de refraccion efectivo medio en la posicién x.
En la expresion 8.11 queda explicita la relacion entre la OPD y el indice de refraccion a
partir del modelo de medio efectivo correspondiente.
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Ahora bien, para cuantificar el proceso de imbibicion se precisa relacionar la varia-
cién de OPD con una funcién que brinde informacion en cada instante sobre el grado
de saturacion. Para ello se recurre a la fraccion de llenado (f(x,#)) que se defini6 pre-
viamente y que mide la fraccién de poros llenos y vacios en una determinada posicion x
de la muestra y a un determinado tiempo ¢. Por lo tanto, utilizando un modelo de medio
efectivo es posible obtener la relacion entre el indice de refracciéon de grupo de cada
uno de los elementos presentes en al muestra, la porosidad y la fraccion de llenado que
tienen en cuenta la proporcion presente de cada elemento y de esa manera establecer
una relacién con la OPD medida.

A partir la expresion de la ecuacién 8.11 junto con el modelo de lineal propuesto
(ecuacion 8.7), la OPD se puede expresar en un punto x y a un tiempo ¢ como:

Ay = {Asi(1 = p) + Aaiep[1 — F(X)] + Tigpf (x) } e (8.12)

Donde Ay ) es la OPD empleando el modelo lineal propuesto para el indice. Aqui la
fraccion de llenado f(x) representa las regiones de saturacién desde f =0, para x > x4y,
hasta f =1 para x < x;;,. En este modelo se asume que las fluctuaciones de porosidad
son insignificantes a lo largo de x y por lo tanto se toma un valor de p constante.

Finalmente, la OPD (Ar) se puede representar de forma dindmica como una funcion
de la posicién y el tiempo y resulta:

AL(x_‘z) = {Nsi(1 = p) + Aaiep[1 — f(x,1)] + ﬁliqpf(xat)}e (8.13)

Usando la aproximacion de la ecuacion 8.13 es posible obtener el perfil de fraccion
de llenado del frente de liquido en la capa PS midiendo Ay, en tres condiciones de
saturacion diferentes: completamente lleno (f(x,e0) = 1), parcialmente lleno y vacio
(f(x,0) = 0). Teniendo en cuenta esta consideracion se obtiene la fraccién de llenado a
partir de Az como:

_ Ap(x,t) —Ar(x,0)
Ap(x,00) —AL(x,0)’

Donde Ay (x,t) es la diferencia de camino éptico en la posicion x cuando x;;; < x <
Xairs ALl (f=0) S€ obtiene cuando x > X, Y AL]( f=1) €8 medida con la condicién para x <
x1iq- Esta ecuacion se puede verificar mediante sustitucion directa utilizando la ecuacion
8.13. Es importante remarcar que esta expresion es valida independientemente de los
valores particulares de espesor, porosidad e indices de refraccion efectivos del sistema
como consecuencia de normalizar con respecto al tiempo y posicién donde comienza el
proceso de imbibicion.

f(x,1) (8.14)
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8.5. Resultados

Como se vio anteriormente, en el momento en que el liquido entra en la estructura
porosa por accion capilar existe un corrimiento de la OPD A correspondiente al cambio
de indice de refraccion efectivo de la capa porosa. En la figura 8.8(b) se muestra este
cambio en la OPD en un punto x arbitrario.

(a) (b) | x10° o
b —— PS + aire | —— PS + aire
seoor b PS + etanol P A T PS + etanol
2500
~ ~
T 2000 | o 6
3, 3
o 1500 ': al
1000 |
2 L
500 f it
0 AN v | v R e 0 . - St ‘_I . — e
7 75 8 30 35 40 45 50 55 60 65

vector k [1/um] Zy [Um]

Figura 8.8: (a) Senal de interferencia para el caso de PS con aire (linea azul) y PS con
etanol (linea negra discontinua). (b) CZT de la sefal de interferencia con el corrimiento
del pico de la OPD A por el proceso de imbibiciéon cuando el PS estad vacio (f =0) y
lleno (f = 1).

Para realizar 1a medicion del proceso de imbibicion se detecta el cambio de la OPD
A a lo largo de una linea en direccion al eje x, desde el borde donde se encuentra el
reservorio (x = 0) hacia el centro de la capa porosa (x > x,;) cubriendo una distancia
[. Para obtener cada una de estos perfiles de OPD en funcién de la posicion se realizan
barridos consecutivos empleando el sistema de OCT de camino comun en su modalidad
dinamica tal y como se describi6 en la seccion 5 del capitulo 5. Como la velocidad de
avance del liquido es inferior a la velocidad del barrido del sistema de OCT (la rela-
cién es de aproximadamente 2 6rdenes de magnitud), el perfil de llenado no presentard
cambios importantes en cada barrido por lo que se lo considera cuasi-instantineo.

Las mediciones se realizaron utilizando el esquema de la figura 8.6 contemplando
cuatro muestras de diferente porosidad. A modo de ejemplo se muestra en la figura 8.9 la
medicién del proceso empleando el sistema de CPI-OCT en la muestra de 38 mA/cm?.
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(@ s

Ar ' PS+aire PS+etanol

52 -
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Af=0‘\

0.4
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Figura 8.9: (a) Representacion de la medicion en modalidad dindmica con OCT a partir
de la OPD en funcién de la posicion x durante la imbibicion. (b) Perfiles de llenado a
partir de la figura (a) luego de compensar y normalizar respecto al inicio del proceso de
imbibicioén.

En la figura 8.9(a) se presenta una serie de seis perfiles medidos en distintos instantes
de tiempo que muestran el comienzo del proceso de imbibicién con etanol y la muestra
sin liquido al inicio del experimento. En el gréfico el eje de ordenadas representa la
variacion de la OPD de interés y el eje de abscisas la posicidn x que se obtiene a partir
de los encoders del sistema de barrido empleando solo uno de los dos motores (ver
Modalidad dindmica seccion 5.4 del capitulo 5).

Se asigna cada perfil un tiempo ¢ formando un conjunto de perfiles de la OPD A
que corresponden a posiciones x donde 0 < x < [. Cada perfil corresponde a un barrido
completo en x y que en este caso tienen un largo de / = 1 mm. Aqui se puede apreciar que
en los primeros tres perfiles medidos (detrds de la linea punteada) no hay variacion de
la OPD dado que el PS esta “’vacio” (PS + aire). En cambio, para los perfiles posteriores
(a partir de la linea punteada) se puede distinguir el salto en el valor de la OPD que
evidencia el comienzo del proceso de imbibicion en el medio poroso (PS + etanol).

Para representar la evolucion del frente de liquido se utiliza un grafico como el de
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la figura 8.9(b) donde se superponen todos los perfiles medidos en los distintos barridos
sobre el mismo sector de la muestra. En este conjunto de datos se compensa la posicioén
cuando comienza la imbibicién y se expresa la OPD como fraccién de llenado segtin la
expresion 8.14. Una vez definido el esquema de medicion del proceso de imbibicidn se
puede avanzar con el andlisis de los datos medidos aplicando modelos hidrodindmicos
para obtener informacion de la morfologia de la estructura porosa como se detalla a
continuacion.

8.5.1. Aplicacion de modelo hidrodinamico

La aplicacion de un modelo hidrodindmico en este caso permite encontrar una re-
lacién entre el frente de liquido y un factor que brinda informacién de los tamafios de
poros de la estructura [70].

A partir de los perfiles medidos de OPD en funcion de la posicion acumulada (8.9(b))
se genera un nuevo conjunto de datos en funcion de una nueva variable que representa
el valor de tiempo asignado a cada uno de los perfiles, relacionando la distancia total
recorrida y el tiempo que le lleva al sistema de barrido cubrir la distancia L. A partir de
esto se reconstruyen los datos de la figura 8.9(b) en un grafico tridimensional del frente
del liquido en la capa de PS como la fraccion de llenado (f) en funcion de la posicion y
del tiempo, como se ilustra en la figura 8.10(a).
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Figura 8.10: (a) Imagen 3D que representa la variacién de la fraccién de llenado en
funcion de la posicion y del tiempo. Los datos corresponden a una muestra de PS de
38 mA/cmz. (b) Grifico en colores de la muestra de PS de 38 mA/ cm? en 2D que
evidencia el comportamiento segin la ley de Washburn (equivalente a la figura 8.10) y
(c) Linealizacion de la los datos del grafico de colores (b) con pendiente comparativa.

La imagen exhibe una region saturada de liquido que avanza a un ritmo decreciente
con el tiempo y se distinguen tres zonas donde el PS presenta diferentes regiones en
funcidn de la fraccion de llenado. La zona de saturacion estd precedida por una region
de llenado intermedia que se ensancha a medida que avanza el liquido. Este hecho se
destaca en las figuras 8.10(b) y 8.10(c) que son graficos de contorno a partir de los mis-
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mos datos. La primera es una representacion en dos dimensiones de la variacion de la
fraccion de llenado que se indica con una escala de colores (figura 8.10(b)) en funcion
de la posicion (eje de ordenadas) y el tiempo (eje de abscisas) que muestran claramente
el ensanchamiento del frente liquido y se evidencia que la dindmica de llenado sigue
un comportamiento tipo Washburn. Esto ultimo se puede corroborar a partir de la figura
8.10(c), que muestra un comportamiento lineal en una grafica x> vs ¢, que es el compor-
tamiento tipico de Washburn dado por la ecuacion 8.1. Este hecho se enfatiza usando
lineas rectas punteadas como guia y se calcul6 la pendiente de la linea que delimita la
regi6n saturada con un valor de w = 4.10~!! m? /5. Este valor es comparable al obte-
nido en sistemas similares por Ceratti ef al.[32] y Vincent et al. [175] donde se utiliz
andlisis de imagen para inferir la posicion del frente liquido. Es importante sefialar que
a diferencia del método utilizado en Ceratti et al. y Vincent et al., la técnica de OCT
proporciona el perfil de la fraccion de llenado de manera cuantitativa.

8.5.2. Determinacion de tamaiios de poros

Para poder aplicar el modelo hidrodindmico y establecer una relacién entre los datos
obtenidos (figura 8.9(b)) y una distribucion del tamafio de poros dentro de la estructura
del PS se deben acondicionar los datos presentados anteriormente usando el modelo
de Washburn. Para ello se dividi6 cada perfil por la raiz del tiempo resultando en una
posicién normalizada por este modelo y que se definié como una nueva variable xy . De
esta manera, se genera la imagen de la figura 8.11(a) que muestra que con este cambio
de variable todos los perfiles presentan un comportamiento comun. En el mismo gréafico
se indica, en linea discontinua, la curva promedio de todos los frentes que se toma como
una “curva maestra” donde los perfiles colapsan indicando que el ensanchamiento del
frente liquido es efectivamente proporcional a /7.

Asumiendo que las propiedades fisicas (tensién superficial, angulo de contacto y
viscosidad) del liquido, en este caso etanol, son constantes durante todo el proceso y te-
niendo en cuenta el comportamiento mostrado en la figura 8.11(a), es posible establecer
una relacion entre los datos obtenidos y una distribucion del tamafio de los poros dentro
de la estructura de PS. Para eso fue conveniente representar los perfiles de fraccién de
llenado obtenidos para diferentes barridos en funcién de la variable reducida r*, ya de-
finida en la ecuacién 8.2. Con esta nueva variable se generd un nuevo set de curvas que
resulta en un cambio de escala que contempla el conjunto de propiedades del liquido
empleado. Mediante este procedimiento se obtuvo la relacion entre el radio promedio
(r*) de la estructura y la fraccién de llenado (f).
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Figura 8.11: (a) Curvas normalizadas con ley de Washburn junto con curva maestra
(linea negra discontinua). (b) Curvas reescaladas por la ecuacion Ley de Washburn. (¢)
Curva promedio a partir de los perfiles de la figura (b). (d) Distribuciéon del tamafio
de poro como la derivada de la curva promedio correspondiente a la muestra de 38
mA /cm?.

Finalmente, si se toma el promedio de todos los frentes mostrados en la figura
8.11(b) se puede estimar una curva promedio y que representard a dicha muestra (fi-
gura 8.11(c)). Como se indicé en la seccién 8.2, esta informacién puede ser tutil para
determinar la distribucidn del tamafio de poro de la capa de PS usando la ecuacion 8.4.
Por lo tanto, a partir de la derivada de esta curva se encontrd la distribucion de tamafios
mds probable para el caso de la muestra de 38 mA/cm? y que se exhibe en la figura
8.11(c).

Este procedimiento se repitié para las demds muestras de diferentes porosidades.
A partir de los datos medidos se obtuvieron las curvas maestras promedio para dichas
muestras de PS y se graficaron en la figura 8.12(a). Se puede apreciar la diferencias entre
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los frentes promedios de cada muestra respecto a su densidad de corriente (diferente
porosidad) en funcién de un radio promedio (7).

(a) (b) ,
\ —e— 19 mA/cm? 0.25¢ —e— 19 mA/cm?
—x— 38 mA/cm? —%— 38 mA/cm?
0.8r 57 mA/cm? 0.2 57 mA/cm? |
—*— 76 mA/cm? —~ —k— 76 mA/cm?
L g
0.6 Q
“ :0.15
04f S ol
021 0.051
0 ‘ kgl okl oot o L& . ‘ _. 00000 NS
0 5 10 15 20 25 30 35 0 5 10 15 20 25

r* [pm] r* [pm]

Figura 8.12: (a) Frentes de llenado de muestras de diferente densidad de corriente con
porosidad en el rango entre 60-80 %. (b) Distribucién del tamafio de poro de cada mues-
tra.

La figura 8.12(b) exhibe la funcién densidad de probabilidad en funcién del radio
particular, r*, para cada muestra. Esto representa la distribucién de radios equivalente
para cada estructura porosa analizada. Se puede observar que los valores obtenidos caen
en un rango de los picémetros, muy por debajo de los valores esperados.

Se advirtié oportunamente, a partir de las imagenes SEM (figura 8.2), que los poros
presentan una forma tortuosa pudiendo recorrer una distancia mayor a la que se esperaria
en un poro recto. Por otro lado, desde la imagen SEM de vista de planta (8.13(a)) puede
apreciarse que un poro representativo de la estructura tiene constricciones que podrian
afectar el flujo capilar.

Para tener en cuenta estas caracteristicas en un modelo hidrodindmico, se propone
el uso de un radio efectivo r. s para representar un capilar recto equivalente que produce
la misma tasa de imbibicién medida. Para tener en cuenta el efecto de la tortuosidad
se define un pardmetro T = x,.r/x, donde x, es la distancia real recorrida por el fluido
a lo largo del poro y x es la distancia recta medida a lo largo de la direccién del flujo
principal como se identifica en la figura 8.13(a).
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constricciones

Figura 8.13: Analogia para contemplar caracteristicas morfoldgicas de la estructura po-
rosa. (a) Zoom de poro representativo a partir de imagen SEM (b) esquema para modelo
de tubos con constricciones.

Existe la posibilidad de modelar el medio poroso mediante un modelo simple de
un conjunto tubos paralelos tortuosos con cierta distribucién de radios o contemplar
una configuracion de tubos con constricciones, es decir, tubos con radios que varian de
manera intermitente a lo largo de su longitud como esquematiza la imagen de la figura
8.13(b).

Teniendo en cuenta tanto la tortuosidad como las constricciones, se obtiene un radio
efectivo dado por [17]:

-
Tef = 2( LY

T'min

(8.15)

Donde 7 es la tortuosidad, r es el radio del poro y r,,;, es el radio de la constriccion
(o cuello) del mismo.

Ahora bien, en cuanto a la funcién densidad de probabilidad N4 (ecuacién 8.4) en
este caso serd una nueva funcion que depende de este radio r,r. Es factible proceder con
el cdlculo de Ny(r, f) en funcion del radio efectivo r. s y representar la distribucion de
tamafios de poros equivalente como se explicd previamente.

Por lo tanto, los valores anomalos pequeiios de r* obtenidos de las distribuciones de
tamafio de poro pueden explicarse considerando la dependencia de r con la tortuosidad
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y la relacion con el radio de la constriccion a partir del r,; mediante la ecuacion 8.15.
Desde el punto de vista del modelo fluidodindmico, el efecto se condensa en un factor
72, 0 alternativamente en un factor (r/ rmin)4. Incluso una tortuosidad y constricciones
moderadas en la topologia de poros producen grandes cambios en la tamano de poro y,
por lo tanto, en la dindmica del proceso. Sin embargo, la situacion real deberia implicar
una combinacion de ambos efectos y serdn la base para futuros modelos y experimentos.

8.6. Extension a dos capas porosas

En funcién de las mediciones satisfactorias para el caso de una capa porosa se plan-
ted extender la aplicacidn a un sistema compuestos por dos capas de diferente porosidad.
Para este tipo de sistemas la imbibicion del liquido debido a la accidn capilar consiste
en dos frentes cuya dindmica se ve afectada por la manera en que ambas capas estdn
interconectadas en la interfaz [18, 12, 2].

Como se explico en la seccidn anterior, la determinacion de la dindmica del llenado
capilar en este tipo de estructuras porosas y, en particular, del perfil de la fraccion de
llenado a lo largo del frente de liquido se puede utilizar como método para caracterizar
la distribucién del tamafo de poros de la estructura [71, 146].

Mediante el sistema CPI-OCT descrito anteriormente el objetivo en este caso es
obtener la dindmica de llenado capilar de peliculas de silicio poroso de doble capa (dL-
PS) y comparar su comportamiento hidrodindmico frente a muestras de silicio poroso
de una sola capa (sL-PS) que presenten la misma porosidad pero por separado.

Este nuevo grupo de muestras consta de peliculas de PS que se obtuvieron mediante
anodizacion electroquimica de silicio cristalino de la misma manera que el caso expues-
to en la seccién anterior. Se fabricaron dos muestras de sL-PS con 13 mA/cm? y 25
mA /cm® para el caso de las muestra de sL-PS. En cuanto a la nueva muestra de dL.-PS
se fabric6 en una Unica etapa pero empezando con un valor de densidad de corriente
(13 mA/ cm?) y luego cambidndolo a otro (25 mA/ cm?). Se repitio el sellado de cada
muestra en la parte superior con una pelicula de acetato de etilvinilo (EVA) mediante
calentamiento controlado para lograr una imbibicién de forma transversal a los poros.
La muestra dL-PS resultante corresponde a un sistema como el que se esquematiza en
la figura 8.14(a).
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(b)

——dL-PS+aire |
————— dL-PS+etanol

% 7:5 8“
vector k [1/um]

—— dL-PS+aire
------ dL-PS+etanol

A3
\

de liquido

Figura 8.14: (a) Muestra de dL-PS donde se indican las partes mas importantes y las
reflexiones contempladas. (b) Sefial de interferencia digital generada por las superposi-
cion de las reflexiones indicadas para cada caso. (¢) A-scan correspondiente a la muestra
analizada donde se remarcan las interfaces presentes.

Debido a que cada interfaz de la muestra contribuye a la sefal de interferencia de
manera independiente (figura 8.14(b)) se generan términos adicionales que se traducen
en picos bien diferenciados en el espacio transformado al aplicar la CZT a dicha sefial.
En la figura 8.14(c) se identifica cada capa con un pico en el A-scan en funcién de la
profundidad de la muestra.

Se hace hincapié en las OPD que brindan informacién de interés que en este caso
corresponden a Ay; y A;3. Donde 1la OPD Ay; representa el término de interferencia pro-
ducto de las reflexiones de la interfaz del polimero (EVA) y la primer capa porosa (i2)
con la interfaz primera capa y segunda capa (i;). Mientras que la OPD A3 esta dada por
la interferencia entre la reflexiéon que produce la primera capa porosa y la segunda capa
porosa (i;) con la segunda capa y el silicio cristalino (i3).

De esta manera, la medicion con OCT dio la posibilidad de aislar cada capa y obser-
var simultdneamente el proceso de imbibicion de cada capa de la muestra de dL-PS por
separado. El procedimiento empleado fue el mismo que en el caso anterior salvo que
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ahora se consideraron cuatro mediciones diferentes: se miden dos muestras, cada una
con una capa porosa (sL-PS), y una muestra compuestas de dos capas porosas (dL-PS).
Se estudid la imbibicién de cada muestra en particular con el sistema CPI-OCT en su
modalidad dindmica y se obtuvieron curvas para cada caso analizado (figura 8.15).
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Figura 8.15: Comparacion de frentes de liquido en una muestra de dI-PS a lo largo de 20
minutos de imbibicién. (a) Frentes de muestra de dL-PS para 13 mA /cm? y 25 mA /cm?
(b) Frentes de muestra tomadas a lo largo de 20 minutos de imbibicién para sL-PS de
13 mA/cm? y de 25 mA /cm?.

En primer lugar, se midi6 la muestra dL-PS que contiene las dos capas de diferente
porosidad. Recurriendo a la ecuacion 8.14 se obtuvo el frente de avance del liquido en el
proceso de imbibicidn a los 20 minutos desde su inicio. Y en segundo lugar, se realizaron
dos mediciones de dos muestras de sL.-PS que presentaban la mismas porosidades que
la muestra anterior y se represento el frente de de liquido para el mismo tiempo.
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Se puede apreciar en la figura 8.15 como se da el proceso de imbibicion tanto de la
muestra de dL-PS de 13 mA/cm? y de 25 mA /cm?, como de las dos muestras de sL-PS
con las mismas corrientes (mismas porosidades) pero por separado. Si se realiza una
comparacion entre el caso de la muestra de dL-PS 8.15(a) y el caso para las dos mues-
tras de sL-PS se puede observar que, a partir de los perfiles (azul y negro), en el caso de
la muestra dL-PS los frentes avanzan mas ripido respecto al caso de las capas simples
en las muestras sL-PS (8.15(b)). Como primera aproximacion esto podria atribuirse a
la interaccidén de ambas capas en su interfaz de contacto. Por otro lado, se sigue man-
teniendo el comportamiento de mayor velocidad de avance para poros mas pequefios
(menor porosidad, menor corriente) en concordancia con los resultados presentados en
el caso de una sola capa de la seccion anterior.

8.7. Conclusiones

Se puede concluir que la aplicacion de OCT en su modalidad dindmica permitié
medir cuantitativamente el frente de avance de liquido durante el proceso de imbibicion
con una adecuada resolucion espacial. A partir del perfil de llenado medido se pudo ex-
traer informacion de la morfologia del medio poroso dando la posibilidad de predecir el
proceso de imbibicién en un nuevo medio poroso o bien con un medio poroso conocido
extraer propiedades fisicas (dngulo de contacto, viscosidad, tension superficial, etc.) de
un liquido simple o complejo algunas de ellas inaccesibles por otros métodos.

En cuanto a los resultados obtenidos, los bajos valores (en el orden del picometro)
obtenidos por las mediciones de OCT se justificaron contemplando la tortuosidad que
presenta el medio poroso o bien por constricciones en un modelo de tubos donde la
resistencia capilar estd controlada por los “cuellos”, mientras que la fuerza impulsora
(presion capilar) estd determinada por los “abultamientos” en los capilares.

En la extension a la muestra de PS de dos capas porosa, se destaca que la técnica
de OCT de camino comun brindé la posibilidad de identificar las OPD de las capas
individuales de cada muestra pudiendo monitorear por separado la imbibicion de las
capas individualmente pudiendo abarcar fenémenos de llenado capilar mas complejos.
Este primer intento dio indicios que la dindmica de llenado siguié un comportamiento
de Washburn en ambas capas pero con una mayor difusividad en la capa con tamafios
de poro mds pequefios. En cuanto al proceso de imbibicion, en la muestra dL-PS se evi-
denci6 una velocidad mayor que en las muestras sL-PS separadas que podria atribuirse
a las interacciones entre capas en la interfaz que las conecta. Esta implementacién atin
estd en estudio y queda como una potencial linea de trabajo para el andlisis de nuevos
sistemas porosos multicapas.
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Conclusiones generales

En esta tesis se present6 el desarrollo de un interferémetro de camino comtun basado
en la técnica de tomografia Optica coherente con un portamuestra incorporado. Se de-
mostrd que este sistema en su conjunto es apto para la caracterizacion de materiales y
procesos dindmicos y que con la implementacion del accesorio denominado housing se
logré una disminucién de partes moéviles del sistema experimental, la posibilidad de am-
pliar la aplicabilidad de la técnica y el desarrollo de disefios de bajo costo que podrian
ser implementados como equipo de uso industrial.

El trabajo realizado con el sistema propuesto mostrd las potenciales aplicaciones
en diversos materiales siempre motivadas por una necesidad especifica que en algunos
casos genero una colaboracion con los usuarios y que podria terminar en una transferen-
cia concreta. En ese sentido se demostrd la aplicacion en la caracterizacion de circuitos
impresos en sustratos flexibles y se concluy6 una primera etapa de trabajo con muy bue-
nos resultados en la colaboracién con la Fundacién Gutenberg. En el caso de materiales
tratados por ablacion laser se demostro la factibilidad como sistema para caracterizar la
topografia y su utilizacion como método de caracterizacion de blancos como comple-
mento de la técnica de LIBS en un trabajo en colaboracion con grupos de la Comision
Nacional de Energia Atémica. En el estudio de medios liquidos se avanz6 con los pri-
meros pasos en el estudio del cambio de indice de refraccion para evaluar el curado
de una resina por irradiaciéon UV vy la caracterizacion de topografias y tomografias de
gotas mostrando que pueden extenderse al estudio de procesos dinamicos. Finalmente,
se demostrd la factibilidad como técnica de caracterizacion del proceso de imbibicidén
en un medio poroso en colaboracién con el Instituto de Fisica del Litoral. Este primer
paso mostré una alternativa novedosa en el estudio de este tipo de sistemas con ventajas
importantes con respecto a técnicas alternativas iniciando una nueva linea de trabajo en
el grupo que continuara en los préximos afos.

En resumen, este trabajo completé una primer etapa en el desarrollo de un nuevo
sistema de tomografia Optica, con un gran potencial para transformarse en un equipo
transferible y accesible para la industria nacional y que puede aportar soluciones nove-
dosas a necesidades concretas tanto en el medio socio-productivo como en el drea de
investigacion.
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Trabajo a futuro

En funcién de lo presentado en esta tesis se plantean diversas ideas para trabajos
futuros, como continuacién de lo tratado en este trabajo. Se proponen posibles mejoras
y adaptaciones tanto en el equipo desarrollado como en la caracterizacién de materiales
y procesos dindmicos incluso para complementar con otras técnicas interferométricas.

Posibles adaptaciones para el equipo

Como primera instancia se exponen posibles funcionalizaciones de la ventana de vi-
drio para aprovechar al méximo su versatilidad. En funcién de las lineas de investigacion
tratadas en esta tesis se proponen las siguientes adaptaciones :

1. Emplear una ventana con una forma controlada o con una caracteristica medible
controlada (por ejemplo en su indice de refraccién ) para generar un encoder fisi-
co, 0 sea, un mapa de posiciones en dos direcciones con la idea de disminuir el
tiempo de medicion, mejorar la resolucion y simplificar la configuracién experi-
mental.

2. Incorporar elementos 6pticos en la superficie de la ventana para mejorar el enfo-
que sobre la muestra ( como por ejemplo microlentes).

3. Patrén de alturas de disefio propio. Ya existe un disefio creado en colaboracion
con la Divisién de Microfabricacion de la CNEA.

En cuanto al punto 1 se plantea la idea de fabricar con polimeros (tipo PDMS por
ejemplo) una ventana en forma de “cufia” donde exista una variacién espacial de espe-
sor de la misma o una especie de médscara con marcas dadas por cambios de indice con
laser pulsado con el objetivo de generar un mapa de posiciones que permita efectuar
mediciones sin la necesidad de parar en cada punto y no precisar sistemas de barrido
costosos ni sofisticados. Esta adaptacion propone reemplazar la ventana utilizada actual-
mente por un elemento modificado, como se exponen en las figuras 8.16(a) y (c). Cada
una de estas implementaciones permitirian obtener un perfil de posiciones en el eje z en
funcién de x con una separacion dx a partir de la OPD Agg de la ventana en cuestion y
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como se simula en las imagenes de la figuras 8.16(b) y (d). Esto es posible extrapolarlo
a dos dimensiones y generar un mapa de posiciones en un plano paralelo al plano x —y.
La desventaja principal de esta configuracion es que deberia ser un accesorio fijo para
poder aprovechar el mapa obtenido a partir de una primera medicion.

Actualmente, el sistema de posicionamiento que emplea el equipo de CPI-OCT per-
mite abarcar grandes areas pero a costo de un tiempo considerable para cada medicion
comparado principalmente contra equipos comerciales. Por otra parte, este sistema pue-
de ser facilmente reemplazable por algiin componente para barrer dreas con gran velo-
cidad como lo es un escaner galvanométrico [108, 55]. Ademds de la implementacién
de una configuracion de OCT tipo “full field” que emplea una cimara como detector
con la posibilidad de medir toda un 4rea de una sola vez [172, 126]. Sin embargo en
ambos casos serd necesario estudiar la relacion de compromiso entre el area a medir y
la resolucion lograda por el equipo respecto al costo involucrado.
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Figura 8.16: (a) Esquema de ventana con marcas para mapear la posicion. (b) Simula-
cion del mapa de posiciones que se puede generar. (¢c) Esquema de una ventana en forma
de cufia donde se indican los puntos del barrido. (d) Grafico mediante simulacion del
mapa de OPD para producir el mapa de posiciones en dos dimensiones.

Respecto al punto 2, es factible emplear microlentes sobre una ventana de polimero
que incluya un arreglo de microlentes con el fin de mejorar la recoleccion de luz en
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casos de muestras complejas ya sea porque no presenten buena reflectividad o en el caso
de muestras opacas que presenten bordes muy abruptos incluso para citometria de flujo
[78, 101]. Esto se podria implementar con una configuracion similar a la presentada en la
imagen de la figura 8.16(a) pero en este caso se deberia aplicar técnicas como litografia
blanda para generar esta ventana funcionalizada con microlentes como se esquematiza
en la figura 8.17(a). En el zoom de la figura puede observarse como podria enfocarse
mejor la luz a partir de esta implementacion y explorando otras [134].
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Figura 8.17: (a) Esquema de la ventana con el agregado de microlentes y un zoom con
el enfoque que generaria sobre la muestra. (b) Esquema en vista de planta del disefio del
patrén propuesto con las cotas mds importantes.

Por ultimo, en cuanto al punto 3 se proyecta la fabricacién de un patrén de disefio
personalizado como se coment6 en la seccion 4.2 del capitulo 4. El desarrollo se basé en
un patrén semejante a los que proveen algunas empresas del area de la optoelectrénica
(Thorlabs y Filmetrics) especificamente para resolucion lateral en técnicas de microsco-
pia pero en este caso se contemplarian, principalmente, diferentes alturas formando un
patrén 6ptimo para el objetivo planteado. Se propone realizar una muestra mediante tres
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litografias donde se busca generar una muestra repitiendo el patron que se esquematiza
en la figura 8.17(b). En este caso a es el largo y b es el ancho de cada rectangulo (a 'y b
pueden tener el mismo valor), ¢ es la separacidon de cada rectingulo con el siguiente y
decrece segun el eje x; y d es la altura de cada rectdngulo y tendrd un valor diferente en
cada etapa del proceso litogréafico. Este patrén podria tomarse como base para examinar
la resolucién axial como se planted y evaluar también la resolucion lateral mediante la
separacion c entre cada rectangulo. Este tipo de muestra se podria aplicar para futuros
analisis de la fase [177] con la idea de aumentar la sensibilidad en la obtencién de la
OPD, o para establecer con valores palpables la resolucién espacial en OCT e incluso
extender a otras técnicas (microscopia confocal, holografia, etc.).

Experimentos a futuro

Como parte de futuros trabajos respecto a las aplicaciones incluidas en este trabajo
se pueden considerar:

= Para el primer intento de la caracterizacion del curado de una resina a partir del
cambio de indice de refraccion se pretende englobar procesos que permitan repre-
sentar y estudiar este tipo de fendmenos de forma dindmica y continua.

= Para el caso de impresos de tintas conductoras en sustratos flexibles se tiene la
idea de desarrollar algoritmos de compensacion e interpolaciéon numérica inclu-
yendo mediciones dindmicas y en miquina. Ademds de implementar algoritmos
de machine learning para encontrar el mejor plano de compensacion entre los
puntos medidos.

= En cuanto a la medicién de imbibicidn se plantea abordar el caso de reservorio
finito. Para cumplir con esta suposicion de manera experimental se plantea a fu-
turo un experimento usando la misma configuracién y procedimiento aplicado el
equipo de OCT de camino comun y el housing utilizando el alcohol como en los
casos analizados y seguidamente otro liquido con mayor viscosidad como aceite,
a fin de generar una especie de “tapon” y reproducir el caso de reservorio finito.
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Apéndice A
Portamuestra impreso

La simpleza del housing permitio, de manera complementaria, disefiar con facili-
dad carcasas para alojar la ventana (referencia interna) empleando impresiéon 3D. Se
generaron dispositivos partir de disefios en Solidworks como esquematiza la figura A.1.

(a)

(b) —

Figura A.1: Imagen tridimensional que representa un simil housing para imprimir en
3D. (a) Portaventana con capacidad de alojar un portaobjetos y una altura de unos 500
micrones (respecto a la base), (b) Base con extremo para anexar a la platina. (c) Sistema
con la parte inferior y superior unidas.

Esto posibilita la optimizacion y flexibilizacion del housing para otros sistemas que
no se han tratado en este trabajo incluyendo como un potencial componente en sistemas
compactos impresos en 3D.
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Apéndice B
Teorias de medio efectivo

A partir de un enfoque clésico del comportamiento dieléctrico de la materia se di-
rigird la atencién a los medios heterogéneos en general. Para empezar, en esta seccién
se analizard el modelo mas simple para una mezcla dieléctrica. Luego se introducira
la relacién de Clausius-Mossotti y empleando como referencia el trabajo de Aspnes y
Banhgeyi [13, 14]. Se obtendran a partir de dicha expresion los modelos de medio efec-
tivo analizados durante las mediciones experimentales y sus respectivas simulaciones.

La interaccion de las ondas electromagnética con un material compuesto formado
por diferentes elementos componentes embebidos en un medio huésped, puede ser des-
crito por los modelos denominados de medio efectivo que permiten el calculo de la
permitividad macroscopica resultante €.

Estudios cuantitativos sobre las propiedades dieléctricas de mezclas comenzaron a
surgir a mediados de 1800. La teoria del magnetismo de Simeon-Denis Poisson ayud6
a Octavio F. Mossotti [123] a formular ecuaciones para el efecto de una inclusion
dieléctrica y su entorno.

Rudolf Clausius, més conocido por su trabajo en el estudio del calor, también es-
taba interesado en la electrodindmica, y estudié la constante dieléctrica relativamente
efectiva de una colecciéon de moléculas. En su libro Clausius [36] da una derivacion
clara de la constante dieléctrica efectiva y su proporcional al nimero de moléculas por
unidad de volumen. La literatura posterior utiliza ampliamente el nombre de la férmula
Clausius-Mossotti para esta relacion.

B.1. Medio efectivo

Los distintas componentes que forman el material heterogéneo se conocen por va-
rios nombres: las fases dispersas comiinmente se llaman inclusiones, y el entorno host,
o matriz. En el esquema de la figura B.1 se muestran los componentes de un medio hete-
rogéneo hipotético que presentan un tamafio caracteristico mucho menor que la longitud
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de onda de la luz incidente.

Sin embargo, existe un limite donde las permitividades efectivas pierden su signifi-
cado (limite cuasiestitico) y se puede estimar como: % > 0. Dénde 6 es una medida
del tamafio caracteristico de la inclusién, y A es la longitud de onda de la campo. Este
aspecto se debe tener en cuenta en el estudio de cada tipo de mezcla dado.

@ A>>0 ()

“)‘ ! Eef

\"

Figura B.1: Esquema de la relacion entre (a) longitud de onda y el tamaiio caracteristico
de la fase dispersa con (b) el medio efectivo equivalente.

Suponiendo que se estd en presencia de un material que cumple la condicién de
A > § es posible considerar como sistemas equivalentes el esquema de la figura B.1a
y el esquema de la figura B.1b. En consecuencia, es posible asociar una permitividad
macroscopica efectiva que puede obtenerse a partir de las permitividad de cada una de
las dos componentes y considerar el material como Opticamente transparente.

B.2. Permitividad efectiva

La forma clésica de determinar la permitividad efectiva de una mezcla surge a partir
de la relacion constitutiva cldsica para un material dieléctrico D = €E + P [155] , don-
de D es el flujo eléctrico, E es el campo eléctrico y P es la polarizacion eléctrica; pero
evaluando el promedio espacial en dimensiones muchos mayores que las de las dimen-
siones caracteristicas que tienen las inhomogeneidades del material. De esta forma se
puede definir la permitividad efectiva como,

(D) =¢€.f(E) = &(E)+ (P) (B.1)
Donde el promedio espacial de cualquier funcién f(r) se realiza sobre un volumen
representativo de la muestra es conocido como:

1
=5 [ fo)av (B2)

La densidad de polarizacion eléctrica promedio (P) inducida estd relacionada con
la densidad del momento dipolar en la mezcla Para el caso en que se tengan N especies
componentes distintas se tiene que:
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N
(P) =Y nipm (B.3)
i=1

Donde p,,; es el momento dipolar y ni el nimero de dipolos correspondiente a la
componente i de la mezcla.

El siguiente paso es establecer una relacion que permita vincular la densidad de
polarizacién media con el campo eléctrico medio. Aunque es relativamente sencillo co-
nocer la relacion entre el momento dipolar y el campo externo microscépico sobre un
solo dipolo, el calculo se complejiza cuando se tiene que tener en cuenta la contribucion
de las particulas vecinas y la aleatoriedad de la mezcla. Por lo tanto en una mezcla, es-
pecialmente cuando es densa, no se puede asumir que el campo que excita una inclusién
serd el mismo que se asume si la inclusion es libre del efecto de cualquier vecino (ver
figura B.2).

£ Eo) o

+++++++

D
[

E loc + <E esfera>

Figura B.2: Interpretacion fisica para calcular el campo E}, excitando una sola inclusion,
el entorno se sustituye por la polarizaciéon media (P). Esquema adaptado desde [160].

Ahora bien, si se considera como base un medio heterogéneo que estd compuesto
por dos fases y que cada una contribuye al campo eléctrico total, se puede considerar que
la polarizacién circundante da una contribucién adicional al campo local que modifica
el campo promedio externo y que depende de la forma de la cavidad segun,

<E> =Ejpc + £<P> (B.4)
&

Donde L es el factor de despolarizacioén y depende de la geometria de la inclusion.
Las inclusiones con forma de elipsoides, esferas, cilindros y discos tienen una propiedad
interesante, tienen una solucidn analitica y el vector polarizacion es uniforme dentro del
volumen de la inclusién [88, 95].
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Un dato interesante es que la relacion entre el campo local y el externo sin tener
en cuenta la contribucién de las inclusiones vecinas es el inverso del obtenido por la
ecuacion B.4 8,

La relacion entre el momento dipolar y el campo sigue siendo la polarizabilidad ¢,

Pm = aEloc (BS)

Para el caso de una esfera L = % y mediante la combinacién de las ecuaciones se

obtiene la permitividad efectiva,
eor =81t (B.6)
3gy,

Esta ultima expresion B.6 se conoce como ecuacion de Clausius-Mossotti (CM).
La importancia de esta simple ecuacion radica en que se relaciona la polarizabilidad,
una propiedad atdmica; con la permitividad, que depende de la manera en la cual los
atomos estdan ensamblados (formando una molécula). En otras palabras, las mediciones
en la escala macroscopica, que producen las constantes opticas de un material, brin-
dan informacion de parametros microscopicos como las polarizabilidades moleculares
o atomicas. Este hecho se puede implementar con aplicaciones orientadas a caracterizar
dindmicamente ciertos sistemas complejos donde la esencia del proceso se traduce en
un cambio de indice de refraccién que puede ser representado con este tipo de modelos.

B.2.1. Modelo simétrico de Bruggeman

Se dio un gran paso en las teorias de los medios efectivos en la década de 1930
cuando se publicaron varios estudios de Dirk Anton George Bruggeman [25]. Brugge-
man propuso nuevos enfoques de mezcla que condujeron a reglas de mezcla que eran
cualitativamente diferentes en comparacion con los principios de homogeneizacion pre-
cedentes.

Al repetir la derivaciéon de CM y para el caso de una esfera se tiene que el medio
heterogéneo mas simple es uno en el que a los medios materiales se les asignan aleato-
riamente dos polarizabilidades diferentes o, y ¢,. Entonces,

Eef — &

=n,0 o, B.7
&+ 26, NgOg +np 0y, (B.7)

Donde &, es la funcion dieléctrica efectiva del compuesto y se considera &, como
el medio continuo (host) que actia de huésped de la particulas de la fase dispersa (ver
figura B.3).

8La ecuacién 3.8 del libro de Sihvola [155] es el reciproco de la ecuacién 3.22a del libro de Stenzel
[160]
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Si las fases separadas ”1” y ”2” no estdn mezcladas en escala atomica, sino que
consiste en regiones lo suficientemente grandes como para poseer su propia identidad
dieléctrica se define la funcién dieléctrica como,

Eef —&n & — &, & —§&

= B.8
E 5128, v181+28h v282+28h (B.8)

Dondevi= » yvy= m sonlasfracciones en volumen de las fases presentes’.
(n+m) (n1+n3)

(b) Modelo de Bruggeman

(@) Medio heterogéneo

() Modelo de Looyenga

e-Ag

[ 1 Matriz (host)
Inclusién "1": fraccién v,
[ | Inclusién "2": fraccién v,

Figura B.3: (a) Representacion esquemadtica para dos fases ("1” y ”2”) en un medio
heterogéneo general. Modelos derivados de (b) Bruggeman y (c) Looyenga.

Para los casos en que v; y v, son comparables, donde no estd claro cudl es el medio
anfitrion. Una alternativa es simplemente hacer la eleccion auto-consistente &, = & .
Entonces la ec B.8 se reduce a

€ — &y & — &y
=Vi 2
€ +2¢.f & +2¢.f

(B.9)

Esta es la expresion de Bruggeman [25], cominmente llamada aproximacién de me-
dio efectivo (EMA). La ecuacion B.9 se refiere a la estructura de mezcla aleatoria donde
se insertan dos fases, ”1” y ”2”, en el medio efectivo en si mismo como se esquematiza
en la figura B.2a.

La expresién B.8 se puede encontrar en bibliograffa como el medio efectivo de Lorentz-Lorenz.
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B.2.2. Modelo de Looyenga

Basandose en el trabajo de Banhegyi [14] la ecuacion B.7 que corresponde al modelo
simétrico de Bruggeman es idéntica a la ecuacion que rige el modelo propuesto por
Bottcher [23]. Entonces, la ecuacion B.9 se puede reescribir como

& — €128+ &)

V) = 3e(er — &) (B.10)

Partiendo de la expresion B.9 Looyenga [110] propone otro modelo dentro del grupo
de los modelos de métodos integrales basado en cambios incrementales.

La figura B.3c esquematiza este modelo donde el dieléctrico efectivo es construido
a partir de dos componentes con permitividades €, — € — 0y & — €+ d¢€ y fraccio-
nes volumétricas vj y v3, respectivamente. Es decir que en esta nueva consideracion la
fraccion en volumen del segundo componente es una funcion dada por:

va(€) = (1 —v5)va (e —8€) +viva(e+ b¢) (B.11)

Despejando v; de la expresion anterior y reemplazando las expresiones de las series
de Taylor de dicha funcién se obtiene,
n
I 1.
V= —-8e-2 (B.12)
2 4,
Luego, si se aplica la expresion anterior a la ecuacién B.10 (ecuacion de Bottcher),
es decir,con v, = V3, € =€ —8€y & =€+ 0¢, resulta
| N o€
Vo ==+ —
272 6e
Igualando las expresiones B.12 y B.13 e integrando con las constantes dieléctricas
de los dos componentes originales, a saber, v, =0, € = € y v = 1, € = &; se obtiene:

(B.13)

e=[(e7 —€3)+& 3] (B.14)
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En resumen, los modelos de Bruggeman (simétrico) y de Looyenga son,

€1 — &y & —&yf "
B m B.15
=V e 28, e e ruggeman (B.15)
0=¢g %vl + ez%vz —&, "Looyenga” (B.16)
f

Asi queda demostrado que ambos modelos pueden derivarse de la ecuacion de
Clausius-Mossotti para el caso de particulas esferoides.

B.3. Extension a medios porosos

Un material poroso se puede tratar como un material con una permitividad efectiva
y aplicar estos modelos. Se debe definir la porosidad, para cuantificar la cantidad de
huecos en la estructura, mediante la siguiente expresion,

W » (B.17)
Vi vit+w

Donde Vy es el volumen vacio en la estructura porosa (en este caso es aire) y Vr es
el volumen total del medio considerado. Si se toma como 2" a la fraccion de espacios
’vacios”.

Ahora bien, se considera como matriz el silicio y como inclusién el aire para el caso
vacio y el etanol para el caso lleno. Se define un parametro f que representa la fraccién
de llenado en la estructura, es decir, la porciéon de poros llenos donde en el caso vacio
f=0yenelcasolleno f = 1.

Lejos de la zona de resonancia de los materiales que componente el medio, se puede
despreciar el término imaginario asociado a la absorcién de cada material y por lo tanto
el indice de refraccién i esta dado por £ = 2.

Y finalmente, con estas ultimas consideraciones se pueden reescribir las ecuaciones
B.15 y B.16 obteniéndose:

2 2 2 2 2 2
Ne — Moy Nair = Ney Niig—Ney "
0=(1—9)—=—L +o(1—f) +of Bruggeman
N5 +2nz Naw+200 7 Mjy+ 202
(B.18)
2 2 2 % " "
0=(1=9)ns*+ ¢(1—f)MNair* + ¢ fMiig> —1n,; "Looyenga (B.19)

Donde ¢ es la porosidad, f es la fraccion de llenado y Mair, N5i Y Niig sOn los indices
refraccion del aire, silicio y liquido, respectivamente.
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B.3.1. Comparacion de modelo de Bruggeman y Looyenga

Se efectuaron simulaciones para dos valores de porosidad de 60% y 0.8 % compa-
rando ambos modelos, Bruggeman y Looyenga, contra un modelo lineal ya que ambos
se emplean para modelar medios porosos como el caso del silicio. Esta comparacion se
hizo con el objetivo de poner a prueba el modelo de Looyenga a fin de emplearlo por su
simplicidad matematica.

En el caso del modelo lineal propuesto se pretende obtener de forma mucho mas
simple la fraccion de llenado del material a partir de los datos de la OPD. Este modelo
es una funcion lineal entre el indice de refraccion (1) y la fraccion de llenado (f) y se
puede expresar matematicamente como:

0= (1-¢)n5+®(1—f)na + 0Ny — Moy (B.20)

Aqui se toma la fraccion de llenado f como un pardmetro que oscila entre los valores
f =0, para el caso en el que el medio poroso estd vacio (sin liquido), y f = 1 para
el caso en el que el medio poroso estd completamente lleno. Mediante simulaciones
numéricas en MatLab® se comparé el modelo lineal contra los modelos de Bruggeman
y Looyenga. Se generaron los graficos de la figura B.4.

En la figura B.4a y b, puede observarse una diferencia apreciable (zoom en cada
imagen) respecto al modelo de Bruggeman que la aproximacion lineal realizada para
dos valores de porosidad distintas. En cambio, en el modelo de Looyenga se observa una
mejor aproximacion contra el modelo lineal el cudl es representado por las figuras B.4c
y d. De esta manera se opt6 por emplear el modelo de Looyenga para los calculos en
vista de que la diferencia entre el modelo lineal es menor que el modelo de Bruggeman
para el rango de porosidades de las muestras analizadas en este trabajo.

131



CAPITULO B APENDICE B. TEORIAS DE MEDIO EFECTIVO

i = 9 Porosidad = 60 %
(a) 29 ‘ Porosidad = 60 % (b)z35 ‘ : ‘ o
—— Bruggeman —— Looyenga
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21
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2.05r
Ner Nef 5,|
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215}
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Figura B.4: Simulaciones en Matlab de los modelos para dos porosidades distintas.(a)
y (¢) Indice de refraccién de grupo efectivo en funcién de la fraccién de llenado para el
modelo de Bruggeman contra el modelo lineal. (b) y (d) Indice de refraccién de grupo
efectivo en funcién de la fraccion de llenado para el modelo de Looyenga contra el
modelo lineal.
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Apéndice C
Modelos hidrodinamicos

Se han sugerido varios modelos para explicar el mecanismo de imbibicion por ac-
cion capilar en medios porosos, principalmente, en papel. Se destacan los trabajos de
Lucas [111], Washburn [180] y Bosanquet [22] que modelan el medio poroso como un
haz de capilares en los cuales un liquido fluye por accién capilar. Aqui, la velocidad del
movimiento es controlada por la viscosidad del liquido y es descripta por la ecuacién
de Poiseuille. La penetratividad del liquido fue definida como la tensién superficial di-
vido el coeficiente de viscosidad, y la velocidad del movimiento del frente del liquido,
ubicado a una distancia horizontal del reservorio, seria un movimiento parabdlico dada
por la ecuacioén de Lucas-Washburn.

C.1. Modelo de Lucas-Washburn

El llenado capilar de medios porosos se ha estudiado mediante el modelado de Wa-
shburn [180], asimilando el medio poroso a un conjunto de capilares rectos, indepen-
dientes y uniformes como muestra en detalle la figura C.1. En este modelo se asume que
esta presion capilar es constante a lo largo del llenado. Tres afios antes, Lucas publicé
un trabajo donde realiz6 una deduccién similar [111].

El modelo de Lucas-Washburn (Washburn) predice que la dindmica de avance del
frente de liquido es el resultado del balance entre la fuerza capilar () y la fuerza vis-
cosas (P,). Donde en cada tubo la fuerza capilar se produce en el frente del liquido y la
fuerza viscosa se genera en el cuerpo del mismo [47]. La presion hidrostatica debida al
peso de dicha columna de fluido es despreciable por estar en posicién horizontal.
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(a) L

*., direccion de flujo .
N X .--"“"

(b)

X

Figura C.1: (a) Esquema de tubos andlogo a la Ley de Washburn con detalle de las
presiones involucradas en la imbibicion. (b) Perfil del frente de liquido en la imbibicién
para este modelo.

En cada tubo, el fluido presenta una interfaz liquido-gas (denominada menisco) que
se genera por la interaccion del sistema liquido-sélido-gas. Este menisco formado dentro
de cada tubo capilar, impone una fuerza impulsora que sigue la ley de Young-Laplace y
se expresa matemdticamente segun,

1 1
— 1
TR (Y

Por otro lado, la velocidad del movimiento es controlada por la viscosidad del liqui-
do y estd dada por la ecuacion de Poiseuille segtn,

AP = (

APrr*
8Ln
Cada tubo se llena con un liquido newtoniano de viscosidad u y tension superficial 7,

donde la dindmica del proceso de llenado esta gobernado por una fuerza impulsora dada
por la ley de Young-Laplace. En estado estacionario y con un numero de Reynolds'”

0=

(C2)

10es un nimero adimensional que relaciona las fuerzas inerciales (o convectivas) y las fuerzas viscosas

presentes en un fluido.
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muy pequefio (Re << 1), se puede emplear la ley de Poiseuille y relacionar dicha fuerza
impulsora con el caudal segun,

nyricosOg

= C3
0=="1 (C3)
Como el caudal se define como Q = vA = %(nrz) se puede reescribir la expresion
anterior para obtener la siguiente ecuacion,

dx _ myrcos(6g) (C.4)
dt 4ux
Si se integra la ecuacién C.4 anterior con la condicién que /(0) =0y [ << L, resulta

que para un tiempo ¢, la distancia recorrida por el frente de liquido viene dada por,

0
X() = [%Z(E)M — Vit (€5)

) . 2 .
Donde se define un factor w que tiene unidades de “-. Aqui puede verse claramente

que este resultado es andlogo a los procesos difusivos, y por lo tanto el factor w puede

considerarse como un coeficiente de difusividad del liquido en el tubo capilar.

C.2. Modelos complementarios

El modelo de Washburn ha demostrado ser robusto y se ha encontrado experimental-
mente en la dindmica de imbibicién de microcanales de diferentes geometrias y medios
porosos que pesar de sus limitaciones se encuentra ampliamente difundido y utilizado.
Sin embargo, si todos los tubos son iguales claramente no existiria ensanchamiento del
frente de liquido en el proceso de imbibicion y para que esto ocurra debe existir una
dispersion en los radios del conjunto de tubos.

Los medios porosos rara vez se pueden interpretar en términos de un solo didme-
tro equivalente o didmetro capilar hidraulico debido a la complejidad de los medios
porosos. La estructura de estos medios es probablemente mejor modelada por redes tri-
dimensionales de tubos capilares de diferentes didmetros que se distribuyen a través de
lared [61].

Henderson sugirié un modelo de capilares no conectados de diferentes tamafios en
paralelo [144]. Este modelo conduce a un gradiente de presiones capilares donde el
frente es continuo pero presenta un ensanchamiento durante la imbibicién. Donde el
liquido viaja mds lentamente por los tubos finos y mas rapidamente por los gruesos, tal
como lo predice el modelo de Washburn.
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(b)

X

Figura C.2: (a) Esquema andlogo al modelo de tubos polidispersos. (b) Perfil del frente
de liquido para este modelo.

Este modelo combina la dindmica que propone el modelo de Washburn contemplan-
do la dispersion del frente mediante una distribucién de radios del conjunto de tubos
capilares equivalente a la estructura porosa pero este modelo se encuentra lejos de con-
siderar todos los casos posibles.

Ahora bien, el modelo con un conjunto de tubos polidispersos permite explicar el
comportamiento observado en resultados experimentales como es el caso de OCT y
brinda informacién sobre la estructura porosa para generar una distribucién de poros
equivalente con la misma tasa de imbibicion. Sin embargo, si bien este modelo reprodu-
ce eficientemente el frente de imbibicion resultan ser incompleto a la hora de describir
el caso particular de un reservorio finito de liquido.

C.2.1. Modelo de tubos interconectados

Se han propuesto modelos ain mds complejos para incluir posibles interconexiones
entre los poros [144, 125, 54]. En estos modelos, la posicién del frente de liquido crece
como /¢ y son aplicados experimentalmente para la imbibicién en papel pero represen-
tan un avance considerable con respecto a los modelos anteriores. Lo interesante de este
tipo de modelos es que abarcan el caso especial de reservorio finito.

Basandose en estos modelos, Ruoff propone una geometria idealizada de un haz de
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tubos capilares de diferente didmetro que se encuentran conectados lateralmente a lo
largo de toda su longitud como se ilustra en la figura C.3.

(a)

(b)

X

Figura C.3: (a) Esquema analogo al modelo propuesto por Ruoff ez. al.. (b) Perfil del
frente de liquido para este modelo.

Para el caso particular donde se agota el reservorio de liquido se ilustra en la figura
C.4 donde se puede inferir como esto modifica la dindmica de la imbibicion.

En la figura C.4a y b, se observa que para los caso de los modelo de Washburn y
Henderson (tubos polidispersos) en el momento en que se acaba la fuente de liquido la
dindmica se ve interrumpida en el mismo momento. En cambio, en el caso del modelo
de tubos interconectados (modelo de Ruoff) se observa en la figura C.4c que a pesar que
se agota el reservorio el frente sigue avanzando.

Se deduce que el frente avanzan de forma proporcional a /¢ similar al régimen
de Washburn, pero en este caso el menisco del tubo de menor radio viaja més rapido
ya que el tubo grande funciona como reservorio del pequefio. Por lo tanto, el menisco
pequefio avanza como Washburn, pero con respecto a un nuevo sistema de referencia
que se mueve con el menisco grande.
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(a)
Reservorio X
de liquido
t
Reservorio - X
de liquido
t
(c)
Reservorio X
de liquido
t

Figura C.4: Esquema que compara los casos de reservorio finito entre los modelos de:
(a) tubos idénticos (Washburn), (b) tubos polidispersos (Henderson) y (c) tubos polidis-
persos interconectados (Ruoff).

Trabajos recientes de imbibicion en papel [18, 40, 56] encuentran en este modelo
una gran potencialidad ya que permite explicar el ensanchamiento del frente y, por so-
bre todo, este caso particular de un reservorio finito; pudiéndose diferenciar de otros
modelos y para explicar el proceso de imbibicidn en diferentes estructuras porosas in-
cluyendo el silicio poroso mono y multicapa.
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