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Abstract

Today’s world is undergoing technological transformations at a dizzying pace. Since
the 1990s, the development of the Internet and electronic devices has changed the way
society views the world. This change was accentuated due to Covid-19, as people in the
first world began to telecommute, study online and even socialise over networks. The
changes brought about by the pandemic have accelerated society’s demand for technol-
ogy, making the development of communications essential these days.

Photonics is a branch of physics with direct application in industry. Fabricating nano-
metric structures embedded in materials using femtosecond lasers is of special relevance,
as it makes it possible to manufacture all kinds of devices that interact with light in var-
ious ways.

This Final Degree Project aims to study silica, Si0,, a glass that the scientific commu-
nity can rely on to continue the development of structural modification with femtosecond
lasers in this material. Specifically, the project is about the study of the change of re-
fractive index using femtosecond laser. A detailed study of the operation of the laser
and its experimental setup has been carried out. The process consisted of a calibration
part and a measurement part. In particular, the object of research was the relationship
between the distance at which it is necessary to move the microscope objective, which is
responsible of focusing the laser beam inside the sample, and the real depth at which the
writing is produced. This calibration provides precision when manufacturing at specific
depths within the material. Likewise, the threshold pulse energy at which the refractive
index change begins to be seen was determined, as well as studying the threshold values
at which effective chemical attack begins to be seen. For this purpose, strong bases such
as potassium hydroxide or sodium hydroxide were used. Subsequently, three-dimensional
planes with different configurations were fabricated to study the induced index change
and to analyse which parameters are relevant for the modification of the index.

In total, 12 planes were produced with three different configurations, taking different
energy doses. To characterise them, a collaboration was carried out with the company
Wooptix S. L, which holds a patent for an algorithm capable of measuring the optical
path difference of light using a quantitative phase technique. The observed refractive
index changes were both positive and negative, depending on the energy dose, being of
the order of ~ 10~* for the former ones and of the order of ~ —10~2 for the latter ones.
After comparing them in terms to the energy dose, it was possible to find a behavioural
profile. The innovation of this project lies in the fact that not only has the pulse energy
been varied, but also other parameters such as scanning speed and overlap have been
modified, demonstrating the relevance of these parameters in photonic fabrication.
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Resumen general

El mundo actual esta sufriendo transformaciones tecnoldgicas a un ritmo vertiginoso.
Desde los anos 90’s, el desarrollo de Internet, asi como el de los dispositivos electronicos,
ha cambiado la manera de ver el mundo de la sociedad. Este cambio se acentué a raiz del
Covid-19, pues la poblacién del primer mundo empezo a teletrabajar, a estudiar online, e
incluso, a socializar por las redes. Los cambios producidos por la pandemia han acelerado
la demanda tecnolédgica de la sociedad, por lo que el desarrollo de las comunicaciones se
hace imprescindible hoy en dia.

La fotonica es una rama de la fisica con aplicacién directa en la industria. Fabricar
estructuras nanométricas embebidas en materiales empleando laseres de femtosegundo es
de especial relevancia, pues permite fabricar todo tipo de dispositivos que interaccionen
con la luz de diversas maneras.

Este Trabajo de Final de Grado trata de estudiar Silice, Si0O,, un vidrio en el que
la comunidad cientifica puede apoyarse para continuar el desarrollo de la modificacion
estructural con laser de femtosegundo en este material. En concreto, el trabajo trata del
estudio del cambio de indice de refraccién mediante laser de femtosegundo. Se ha hecho un
estudio detallado del funcionamiento del laser y su configuracion experimental. El proceso
se compuso de una parte de calibracion y otra de medida. Especificamente, se ha estudia-
do la relacion existente entre la distancia a la cudl es necesario desplazar el objetivo del
microscopio, responsable de enfocar sobre la muestra el haz laser, con la profundidad real
a la que se produce la escritura. Esta calibraciéon aporta precision a la hora de fabricar
en profundidades especificas dentro del material. Asimismo, se determiné la energia del
pulso umbral para la cual empieza a apreciarse cambio de indice de refraccion, asi como
estudiar los valores umbrales a los cuales empieza a apreciarse ataque quimico efectivo.
Para ello se han empleado bases fuertes como hidréxido de potasio o hidréxido de sodio.
Posteriormente, se fabricaron planos tridimensionales con diferentes configuraciones para
estudiar el cambio de indice inducido y analizar qué parametros son relevantes para la
modificacién de este.

En total, se fabricaron 12 planos con tres configuraciones diferentes, tomando distintas
dosis de energia por unidad de volumen. Para caracterizarlos, se realizé una colaboracion
con la empresa Wooptix S. L, que posee una patente de un algoritmo capaz de medir
la diferencia de camino 6ptico de la luz mediante una técnica cuantitativa de fase. Los
cambios del indice de refraccion observados fueron tanto positivos como negativos, depen-
diendo de la dosis de energia, siendo del orden de ~ 10~* para los cambios positivos y del
orden de ~ —1073 para los negativos. Tras compararlos respecto a la dosis energética se
pudo hallar un perfil de comportamiento. La innovacién de este proyecto radica en que no
solo se ha variado la energia del pulso, sino que se han modificado otros pardmetros como
la velocidad de escaneo o el overlap evidenciandose la relevancia de estos parametros en
la fabricacion fotoénica.

i



Unwversidad de La Laguna Mario Rios Jiménez

Agradecimientos

A mi padre Mario, por ser mi inspiracién, mi motivacién y mi guia durante toda mi
vida. Gracias por transmitirme tu pasion por la fisica y tus ensenanzas de vida. Gracias
por hacerme ser quien soy.

A mi hermana Yessenia, por ser mi mejor amiga. Papd y tu han sido mis pilares en
este camino recorrido.

A mis tios, Eli y Ayoze, y mis primas, Sheila y Daniela, por todo el carino y educacién
recibida.

A Eva, por ser mi apoyo, mi companera de vida. Gracias por estar en todo momento
a mi lado.

A Edelvais, por cambiarme la manera de pensar. Gracias por toda la educacién que
nos diste a mi hermana y a mi.

A Carlos Cairés y Omar de Varona, sin la ayuda de ustedes realizar este proyecto no
hubiera sido posible.

Y por tltimo, a Manuela por toda la ayuda recibida durante el transcurso del proyecto;
a todas las personas que han pasado por mi vida aportando un granito de felicidad; al
Colegio Mayor San Fernando, por acompanarme en estos anos llenos de grandes momen-
tos; v a todos los cientificos de los que me he nutrido durante mi educacién y a los que
tanto admiro.

A todos ellos, muchas gracias de corazon.
Mario Rios Jiménez

22 de mayo de 2024
La Laguna

il



Indice
Abstract
Resumen general
Agradecimientos
Glosario

1 Introduccién
1.1 Objetivos . . . . ... ... ... ...

Summary: Introduction

2 Marco tedrico
2.1 Fotoionizacién no lineal . . . . . . . ..
2.2 Efecto avalancha . . . .. .. ... ..
2.3 Cambios en la forma del material . . .
24 Léser . . . . . . ... ... ...,
2.4.1 Hagz laser gaussiano . . . . . . .
2.4.2 Parametros del laser . . . . ..

2.5 Caracterizacion del cambio del indice de refraccién . . . . . . . . . . . ..

Summary: Theorical background

3 Metodologia
3.1 Configuracion experimental . . . . . .
3.2 Calibracién de la profundidad deseada

3.3 Umbrales de energia del pulso y del tamano del poro . . . . ... ... ..

3.4 Fabricacién y caracterizacion de planos
Summary: Methodology

4 Discusién de resultados
4.1 Calibracion de la profundidad deseada

4.2 Umbrales de energia del pulso y del tamano del poro . . . . ... ... ..

4.3 Fabricacion y caracterizacion de planos
Summary: Discussion of results
5 Conclusién

Summary: Conclusion

ii

iii

11

12
12
14
16
16

19

20
20
21
23

32

33

33



Unwversidad de La Laguna Mario Rios Jiménez

Glosario

n Indice de refraccién

no Indice de refraccién ordinario

Ne Indice de refraccién extraordinario
An Cambio de indice de refraccién

Si0q Dio6xido de silicio

Egap Energia de la banda prohibida

my Numero de fotones

h Constante de Planck (~ 6.626 - 10734.J - s )

c Velocidad de la luz en el vacio (3-10% m / s )
A Longitud de onda

v Parametro de Keldish

wj Frecuencia del laser

e Carga del electrén (~ —1.6-1071 C")

m Masa reducida

€0 Permitividad eléctrica del vacio (~ 8.85-1072 F / m )
1 Intensidad del laser

FCA Mecanismo de absorcién de portadores libres
NA Apertura numérica

E, Energia del pulso laser

Er Energia umbral

E Campo eléctrico de un haz gaussiano

spot Mancha o punto sobre el cual se focaliza el haz
wo Waist radius (radio donde se focaliza la mayor densidad de energia del haz)
w Tamano del spot del haz

r Coordenada gaussiana radial

k Numero de onda

) Fase de Gouy

M? Factor de calidad del haz laser
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Longitud de Rayleigh (mitad de la profundidad del foco)

Radio de curvartura

Disco de Airy (tamano completo del primer anillo del patrén de Airy)
Disco de Airy para el ancho completo a la mitad del maximo

Disco de Airy para cuando la intensidad decae un factor 1/¢?
Frecuencia de repeticion del pulso

Potencia media entregada por el laser

Fluencia del laser

Técnica de fase cuantitativa (Quantitative Phase Imaging)

Diferencia de camino 6ptico

Grosor de la muestra

Solape entre dos pulsos consecutivos

Desplazamiento entre dos pulsos consecutivos en la direccion x
Desplazamiento entre dos pulsos consecutivos en la direccion y
Desplazamiento entre dos pulsos consecutivos en la direccion z
Profundidad en la muestra a la que se produce grabado laser
Distancia de enfoque del objetivo para escribir a una profundidad deseada
Velocidad de escaneo

Distancia de desenfoque

Dosis de energia aplicada por unidad de volumen
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1 Introduccion

Es posible modificar propiedades de materiales en regiones localizadas mediante la
aplicacién de laseres intensos. El desarrollo de laseres ultrarrapidos ha permitido inducir
una fuerte absorcién en materiales que son, incluso, transparentes al haz del laser ul-
trarrapido. El micromecanizado que resulta al incidir con laser de femtosegundo se debe a
que la energia del haz se transfiere al material, ionizando una gran cantidad de electrones
que transmiten su energia a la red cristalina, provocando modificaciones en el material.
Esta transferencia de energia a la red ocurre en un tiempo del orden de los picosegundos.
En pocos nanosegundos una onda de choque se separa del volumen focal, que se encuentra
denso y a alta temperatura, de modo que existe una difusién de calor fuera del volumen
focal [1].

Para realizar procesos de micromecanizados es una mejor estrategia el empleo de laser
de femtosegundo frente a los laser de duracién mayor de los picosegundos. Esto se de-
be a que, para pulsos del orden de los subpicosegundos, el tiempo en que los electrones
son excitados es menor que el tiempo que se tarda en dispersar la energia. Es decir, un
pulso laser de femtosegundo termina antes de que los electrones exciten térmicamente a
cualquier ién. Ademas, la difusién de calor en la regién externa del area focal se minimi-
za, otorgando mayor precision. El desarrollo y aplicacion de esta técnica es prometedora,
destacando aplicaciones directas en el desarrollo de guias de onda [2], redes de Bragg [3],
canales microfluidicos [4] o almacenamiento de datos [5]. El uso de esta tecnologia supone
la creacion de un campo totalmente innovador en la fabricacién de materiales, ya que
aprovechando el rapido enfriamiento de un material tras tratamiento laser, es posible op-
timizar el procesamiento de materiales e incluso inducir transiciones de fase. Otras ramas
cientificas también se ven beneficiadas del desarrollo de la tecnologia del laser de femto-
segundo, como la biologia o la quimica pues es posible fabricar estructuras a microescalas
que sirvan de herramienta para estudios en dichas ciencias [6].

La silice es un material abundante en la Tierra, encontrandose en forma de vidrio con
la propiedad de que su indice de refraccion, para longitud de onda en el infrarrojo cercano,
es de n =1.45, siendo resistente al choque térmico. Esto le confiere unas caracteristicas
altamente valiosas para aplicaciones 6pticas como la fabricacion de lentes, ventanas es-
paciales o satélites, asi como aplicaciones electrénicas [7]. El estudio efectuado en este
trabajo trata de modificar el indice de refraccion en ciertas regiones del mismo para su
aplicacion en ingenieria foténica.

1.1 Objetivos

La experiencia que se relata en este trabajo ha consistido en crear planos embebidos
en un material 6ptico con un indice de refraccion distinto al del resto del vidrio. En este
proyecto se ha optado por usar silice, Si0,, pretendiendo inducir un cambio suave en el
indice de refraccién mediante un laser de femtosegundo. Para ello, es necesario cumplir
tres objetivos basicos:

1. Calibracion y determinacién de profundidades: para escribir en el material
a una cierta profundidad, D, hay que mover una distancia, Zgqg., €l objetivo del
microscopio para desplazar el haz gaussiano. La relacién entre la profundidad y la
distancia es directa y lineal. No obstante, se calibrara dicha relacién experimental-
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mente. Conociendo la relacion que liga ambas variables es posible escribir a una
profundidad arbitraria dentro del material.

2. Determinacién de la energia umbral, E7 : para poder modificar el material es
necesario aplicar energias de pulso tales que se encuentren por encima de la energia
umbral; en caso contrario no se producira modificacién. Escribiendo a varias pro-
fundidades, a distintas energias de pulso, £, es posible obtener una estimacién
cuantitativa de la energia del pulso para inducir cambios en el material para cual-
quier profundidad. Andlogamente, se puede obtener una relacién entre el ataque
quimico (o etching en inglés), en funcién de la profundidad, y la energia del pulso.

3. Caracterizacion del cambio de indice de refraccién : tras realizar los objeti-
vos anteriores, serda posible escribir con cierto grado de precisiéon a la profundidad
deseada del vidrio. La finalidad de este apartado es la creaciéon de planos con un
cambio de indice a la misma profundidad, variando parametros significativos en su
fabricacion. Posteriormente, con la colaboracién de la empresa Wooptix S.L, se esti-
mara el cambio cuantitativo de indice de refraccion de los planos respecto al vidrio
original.

Summary: Introduction

It is possible to modify material properties in localised regions by applying intense
laser pulses. There are several direct applications, such as the development of waveguides
2], Bragg gratings [3], microfluidic channels [4] or data storage [5]. The study carried out
in this project attempts to modify the refractive index in certain Si0Os regions with the
aim of manufacturing planes embedded in the material with different indices. In order
to develop such research, it is necessary to know the relationship between the distance
at which the microscope objective is focused and the actual writing depth, to find pulse
energy thresholds when index change or chemical attack occurs, and to measure the sizes
of the affected regions at different energies.



Unwversidad de La Laguna Mario Rios Jiménez

2 Marco teorico

Un haz laser de femtosegundo, gracias a la energia suministrada que incide sobre un
cierto material, es capaz de crear un plasma de electrones libres. La posterior difusion
térmica en torno al volumen focal permite que el material se relaje modificandose estruc-
turalmente. La energia suministrada por fotones en las longitudes de onda del visible y
del infrarrojo cercano son insuficientes para producir absorcion lineal por parte de un
material transparente. El mecanismo para que los electrones sean excitados de la banda
de valencia a la banda de conduccién! se denomina fotoionizacién no lineal. Esta se divide
en dos procesos llamados ionizacién multifoténica y efecto tinel. Gracias a ello, es posible
producir un efecto avalancha con el cual un gran ntimero de electrones promueven hacia
la banda de conduccién, credndose el plasma de electrones libres [8].

2.1 Fotoionizacion no lineal

La fotoionizacion no lineal consiste en el paso de un electrén desde la banda de valencia
hacia la banda de conduccion, dejando un hueco en la banda de valencia. Este proceso
involucra dos mecanismos: ionizacién multifoténica y efecto tunel. La ionizacion multi-
foténica se produce como consecuencia de imprimir una frecuencia alta del laser, asi como
una intensidad reducida. Si se aplica la ecuacién de Planck-Einsten es posible hallar una
relacién del el nimero de fotones necesarios para provocar una transicion de un electron
a la banda de conduccién. Esta viene dada por la ecuacién 1, donde my es el numero de
fotones requeridos para excitar al electrén, h es la constante de planck, ¢ es la velocidad
de la luz en el vacio, A es la longitud de onda de la luz y Fy,, es la banda prohibida que
se ha de superar si se quiere promocionar un electrén a la banda de conduccién®. Con
un numero de fotones suficientes sera posible la excitacion de un electrén que pasara a la
banda de conduccién [9].

C
mfhx Z Egap (1)

En cuanto al efecto tinel, para campos laseres fuertes y frecuencias bajas, el campo eléctri-
co fuerte del laser suprime al pozo coulombiano que liga al electrén de valencia con su
atomo progenitor. Este electrén puede atravesar la barrera y promocionar a la banda de
conduccién, es decir, el laser es capaz de modificar la estructura de bandas del material
reduciendo la separacién energética entre las bandas energéticas [8].

Tanto el efecto tinel como la ionizacion multifoténica son procesos asociados a la
fotoionizacién no lineal. Es posible conocer el régimen en el cual se trabaja mediante el
parametro de Keldysh ~ [10].

w; Tmeneg /2
e [ I ] 2)
Dicho parametro se expresa en la ecuacion 2 en funcion de la frecuencia del laser w;, de
la intensidad focal del pulso I, de la masa reducida m y la carga del electrén e, de la
velocidad de la luz ¢, del indice de refraccion n del material, de la permitividad del vacio
€0, y de la energia del gap E,,,. En funcién de los valores que pueda tomar dicho se
distinguen tres casos [§]:

e

1Se denotard banda de conduccién como BC y banda de valencia como BV.
2La frecuencia debe estar por debajo de la frecuencia umbral para que no se produzca un salto con
un solo fotén, pues entonces seria ionizacién monofoténica.
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e Siy > 1.5 = Régimen de ionizaciéon multifotonica.
e Siy < 1.5 = Régimen de efecto ttnel.

e Si v ~ 1.5 = La fotoionizacién es una mezcla entre los régimenes de ionizacién
multifoténica y efecto tinel.

2.2 Efecto avalancha

La ionizacién por avalancha tiene lugar debido al proceso free-carrier absorption o
FCA, que consiste en la absorcién de un fotén por parte del material, que ocasiona que
un portador (electrones o huecos) se excite ocupando un nivel de energia distinto al inicial,
dentro de la misma banda. Concretamente, debido a dicho mecanismo, los electrones de la
banda de conduccién absorben fotones y ocupan niveles de energia més altos sin abandonar
dicha banda. Tras esto, el electron podra tener una energia que exceda la minima de la
banda de conduccion de modo que esta energia sea mayor que la separacion energética
entre bandas, por lo que si tuviera lugar un impacto de este electron con otro de la
banda de valencia, se lograrian dos electrones en la banda de conduccién, ambos con la
minima energia. De nuevo, estos dos electrones podrian absorber secuencialmente nuevos
fotones mediante FCA y provocar una ionizaciéon de la banda de valencia. Esto genera
un crecimiento exponencial de niimero de electrones en la banda de conduccién. A este
fenémeno se le denomina efecto avalancha. Teniendo un niimero minimo de electrones en
la banda de conduccién aportados gracias a la fotoionizacién no lineal, es posible aumentar
la densidad de portadores debido al efecto avalancha [11]. Puede ocurrir que la frecuencia
del plasma, es decir, la frecuencia de oscilacion de los electrones del plasma entorno a un
punto de equilibrio [12], se iguale con la frecuencia del ldser. Entonces, el plasma empieza
a comportarse como un fuerte absorbedor. Cuando se alcanza esta condicion se dice que se
ha alcanzado la densidad critica de electrones libres. Al ocurrir esto, el material comienza
a sufrir modificaciones [13]. En la figura 1 se ilustran los mecanismos involucrados en el
desarrollo expuesto.

—
~
BC ’\'4
\/\/\,\* A~ BC
BC
BV

AN N

(a) (b) () (d)

Figura 1: Interaccion laser-materia. Los circulos sélidos representan los electrones, los
vacios a los huecos, y las ondas rojas representan fotones. Los procesos son: (a) ionizacién
multifoténica inducida por léser de femtosegundo; (b) ionizacién por efecto tinel; (c-d)
efecto avalancha que se divide en (c) absorcién de portadores libres, FCA; (d) e ionizacién
por impacto. Adaptado de [13, 14].

2.3 Cambios en la forma del material

Los procesos de fotoionizacién y el efecto avalancha son capaces de inducir una ab-
sorcion no lineal de la energia suministrada, que es responsable de crear un plasma de

4
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electrones libres en un cierto volumen. Al transferir la energia de los electrones al material
se producen cambios estructurales permanentes. Ademas, es posible realizar cambios es-
tructurales dentro de la muestra sin afectar a la superficie, permitiéndo crear estructuras
embebidas en la muestra.

Asimismo, parametros del laser como la energia del pulso, su duracién, la frecuencia
de repeticiéon, la velocidad de escaneo, la longitud de onda, la polarizacion, la energia
del gap E,qp, la conductividad térmica y la apertura numérica *, NA, del objetivo son
relevantes en el cambio de morfologia del material [16]. En la literatura se distinguen tres
tipos de modificaciones (ver la figura 2):

1. Tipo 1: cambio isotropico suave del indice de refraccién: si se incide con
una energia cerca del umbral, £, > Er, se observan cambios isotrépicos del indice
de refraccion, debido a la fusion localizada y la rapida resolidificacion del material.
En [17] se hizo un estudio de la interaccién de un laser de femtosegundo en varios
vidrios, llegando a la conclusién de que el dano inducido por el laser es debido a la
ionizacion multifotonica, el calentamiento de Joule, el calentamiento convencional
por transicion multifoton y a la formacién de plasma. En silice fundida la densidad
y el indice de refracciéon son mayores si el vidrio se enfria rapidamente desde una
temperatura mas alta. Por lo tanto, si se funde el material en el volumen focal, y
se enfria rapidamente, es esperable que el indice de refraccién y la densidad sean
mayores en la region tratada que la que no ha sido tratada. Se evidencia que la irra-
diacion laser de femtosegundo cercana al umbral es responsable del calentamiento
y fusion del vidrio en el volumen focal. La regién radiada se enfria rapidamente y
adquiere las propiedades del estado de mayor temperatura [16].

También se ha sugerido que los centros de color* inducidos por ldser pueden ser
responsables del cambio en el indice de refraccién en cristales, debido a un cambio
en la absorcién que conduce a cambio del indice de refraccién. No obstante, no se
tiene certeza de que haya una relacion fuerte entre los centros de color y el cam-
bio inducido en el indice de refraccion. Actualmente se estd investigando cual es el
proceso fisico por el cual tiene lugar este tipo de modificaciones, pues todavia no
se ha podido comprender en su totalidad la interaccién entre el material y el laser
de femtosegundos. Aun asi, es seguro que la densificacién y los centros de color son
relevantes en la fisica de estos materiales cristalinos [9].

2. Tipo 2: Modificacién del indice de refraccién birrefringente: si se incide con
una energia lo suficientemente grande sin llegar a la rotura del material, £, >> Er,
se tendra una interaccién entre pulsos. Se producira una interferencia entre el campo
del léser y el campo creado por el plasma, reforzando por tanto el acoplamiento,
ya que se crea una estructura periddica, resultando en una modulacion periddica
de la concentracion del plasma de electrones y los cambios en la estructura del ma-
terial. Estas estructuras que modifican el material son los llamados nanogratings.
Sumando el efecto del estrés al material, resulta un cambio en el indice de refraccién

3La apertura numérica, NA, de un sistema 6ptico es un medida de la aceptacién angular para luz
entrante [15].

4Los centros de color son defectos atémicos que existen naturalmente dentro de materiales cristalinos
y que ademds, pueden ser inducidos artificialmente [18].
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birrefringente [19]. Es decir, se producird un fenémeno en el que se distinguen dos
rayos emergentes de la muestra. Uno de estos rayos, denominado rayo ordinario,
se comportara de acuerdo con la ley de Snell. El otro rayo, rayo extraordinario,
se comportard de manera inusual. Ambos rayos estaran linealmente polarizados y
seran ortogonales entre si. Por lo tanto, el cambio del indice de refraccién birrefrin-
gente estara dado por 3, donde n., y ng son los indices de refraccién ordinario y
extraordinario, respectivamente [20].

An =n, —ng (3)

3. Tipo 3: Rotura en el material: si se incide con una energia muy alta, £, >>>
E7r, se produce una abertura en el material. Al ser tan alta la energia incidente,
se supera en gran medida la resistencia del material, provocando grandes ondas de
choque. Como resultado, se forma una nanoabertura rodeada por una capa de ma-
terial afectado por el choque dentro del material no danado [21].

An isotropico

@ionizacién Efecto et

no lineal avalancha An birrefringente
‘=Ep>>Ev
Hueco

E:>>>E:

a) Incidencia b) Absorcién no lineal c) Transferencia de

energia d) Cambio permanente

Figura 2: Esquema de los procesos que tienen lugar al modificar las estructuras mediante
laser de femtosegundo a materiales transparentes asi como sus consecuencias morfoldgicas:
(a) el laser de femtosegundo incide sobre el material transparente produciendo; (b) efecto
avalancha y fotoionizacién no lineal, creando un plasma de electrones libres que; (c) al
transferir su energia al material produce: (d) cambios suaves en el indice de refraccién para
bajas energias; cambio birrefringente en el indice de refraccion para energias intermedias;
aberturas o roturas en el material para altas energias. Adaptado de [16].

2.4 Laser
2.4.1 Haz laser gaussiano

En este trabajo se ha considerado la aproximacion paraxial de la luz, suponiendo que
el haz laser es gaussiano. Si se considera una onda monocromética de longitud de onda
A bajo la aproximacion escalar en la que los campos estan uniformemente polarizados,
resolviendo la ecuacién paraxial de Helmholtz [22] se llega a la ecuacion del campo eléctrico
de un haz gaussiano,

Bira) = Lo (-2 Ve (=g ) exp G0), o

6
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Téngase en cuenta que en la ecuacién® 4 se ha tomado 7?2 = 22 + y? como la coordenada
gaussiana radial; R es el radio de curvatura del frente de onda gaussiano en z; w es
el tamano del punto o spot del haz, en la posicion z considerada, que define la escala
transversal del haz donde la amplitud del campo cae 1/e; wy se denomina waist, que se
define como el radio del foco del haz para z =0 [22]. De hecho, este pardmetro es el radio
minimo sobre el cual se puede focalizar un haz. De la distribucién, este punto sera en
el que haya mayor densidad de energia. Es decir, es el radio mas pequeno que se puede
focalizar sobre un material. Del mismo modo, sabiendo la forma del campo (ver ecuacién
4) es posible obtener la intensidad de un haz gaussiano, pues I o |E 2, es decir,

I o exp (—j;” ) (5)

Por tanto, segtin la ecuacién 5 para el waist, es decir, para el punto donde se estrecha
m4s el haz y, por tanto, se aplica mayor densidad de energfa, la intensidad caerd con 1/¢2.
Como el waist se define como el radio en el que el campo cae 1/e, entonces el didmetro del
punto focal sera 2wg. Asimismo, cuando un haz gaussiano, colimado, sin aberraciones, se
enfoca a través de una lente de apertura numérica N A, resulta en un waist que se puede
expresar como:

M2\
= 6
TNA (6)
donde M? es el factor de calidad del haz® [24]. De la ecuacién 6 se puede concluir que un

aumento de la apertura numérica conduce a un punto focal espacialmente més pequeno,
y viceversa.

Wo

Por otro lado, otro pardmetro importante es la longitud de Rayleigh [25], siendo n el
indice de refraccién del material. El pardmetro de la longitud de Rayleigh zr (ver ecua-
cién 7) se corresponde con la mitad de la profundidad del foco. Ademds, este pardmetro
diferencia el campo lejano (z > zg) con el campo cercano (z < zg).

2 2
_ nrwy M n
HETN T AN @)

Teniendo en cuenta lo anterior, es posible generalizar el radio del haz gaussiano para
una cierta posicion z.
2\ 2
2 2
wi(z)=wj |1+ | — (8)
%R
Por tanto, atendiendo a la ecuacion 8 si se quisiera conseguir un haz colimado entre dos

puntos z = %+ zg, es decir, en el volumen focal, entonces el radio del haz resulta w = v/2wy.
En la figura 3 se ilustra la propagacion y las caracteristicas de un haz laser.

Por otra parte, cuando la luz atraviesa una abertura circular se produce un fenémeno
de difraccién, generando un patrén caracteristico llamado patron de Airy. Este consiste
en una consecucion de anillos brillantes y oscuros alternos, cuyo circulo brillante central

5Las variables z,, z denotan las coordenadas espaciales; k denota el nimero de onda; j denota la
unidad imaginaria; ¢ recibe el nombre de fase de Gouy.

6El pardmetro M? se trata de una expresién numérica para conocer la calidad de un haz laser; para
haces gaussianos M? = 1[23].
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contiene la mayoria de la intensidad total de la luz, llamado disco de Airy.

Un parametro especialmente relevante es el tamano del disco de Airy, D 4, que depende
de la fuente de luz, asi como del objetivo utilizado, tal y como se aprecia en la ecuacion 9,
pues se puede considerar el tamanio del spot como el tamano del disco de Airy. Sin embargo,
se puede definir como tamano del spot el ancho en el que el patrén de difraccion cae a la
mitad de intensidad, conocido como ancho completo a la mitad del méximo (FWHM por
sus siglas en ingés). Por tanto, el tamano del disco de Airy segin esta definicién, D gy g,
se expresa segun 10. Existen otras definiciones del tamano del spot, como el tamano del
disco central cuando la intensidad decae un factor 1/e?, D /e2, dado por la ecuacion 11.

Intensidad

Distancia radial

(a) (b)

Figura 3: Propagacion y caracteristicas de un haz léser: (a) haz gaussiano propagéndose
en el eje z con los pardmetros mas relevantes que lo describen; (b) simulacién del patrén
de difraccién de Airy de un punto laser, asi como las regiones relevantes en la distribucion
de intensidad normalizda en funcién de la coordenada radial. Adaptado de [26].

En la figura 3b se ilustra el patrén de difraccion de una abertura circular, asi como
la distribucién normalizada de la intensidad frente a la coordenda radial con los tamanos
del spot mencionados.

A
Daimy = 122771 (9)
Dy = 0.51-2 (10)
FWHM — Y. NA
Dy e = 0.82-2 (11)
1/62 - . NA

2.4.2 Parametros del laser

Existen otros factores que determinan el dano inducido por un laser de femtosegundo
en una muestra. Las cuatro principales variables que dominan el proceso por el cual se
modifica el material con laser de femtosegundo son: (1) la velocidad y direccién con la
que se mueve la muestra, (2) la tasa de repeticion del laser, (3) la fluencia del laser, y (4)
la longitud de onda [27].
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En primer lugar, se demuestra para materiales 6pticos transparentes que, al incremen-
tar el nimero de pulsos, el calor suministrado debe difundirse a través de un volumen
mayor de material calentado. Debido a que la conductividad térmica es menor en esta
regién, el calor no se disipa tan eficientemente, calentandose los alrededores de la region
focal. Por tanto, se logra fundir un volumen mayor, resultando en una estructura mas
grande. Este hecho permite unas mayores velocidades de escaneo, v [28]. Ademads, la es-
critura longitudinal a la direccion del haz laser crea guias de ondas circulares porque el
haz gaussiano enfocado es radialmente simétrico. Sin embargo, las escrituras transversa-
les presentan un perfil eliptico. Esta diferencia se debe a que el tamano del foco en la
direccion perpendicular al eje del haz estd determinada por el waist, pero en la direccion
paralela al eje del haz estd determinada por la longitud de Rayleigh, donde tipicamente
zr > wyp. La elongacion puede reducirse con objetivos de N A muy altos.

Asimismo, es posible dominar los procesos térmicos en el material teniendo un control
sobre el PRR, sobre todo en la difusién térmica por los alrededores del volumen focal.
Los laseres de alta frecuencia de repeticion tipicamente aplican baja energia de pulso para
generar estructuras como guias de onda simétricas cilindricas mediante difusiéon térmica
y efectos de acumulacién de calor local [29]. Ademads, la densidad de electrones libres
aumenta con el aumento del PRR, lo que indica que la energia laser puede ser absor-
bida por la ionizacién por avalancha, inducida por la ionizacion multifoténica y por los
electrones libres excitados térmicamente [30]. En cambio, los laseres de bajas frecuencias
de repeticién no llegan a aportar el calor suficiente sobre el volumen focal, por lo que
los cambios en las propiedades del material son provocados por efectos de propagacion
no lineales [29]. Por encima de un valor de PRR critico, es posible observar efectos de
acumulacién dindmica de origen térmica, y se observa un régimen acumulativo [31]. Las
altas tasas de repeticién aumentan la velocidad de produccion de guias de onda, ya que
la velocidad de escaneo puede aumentarse.

Por otro lado, de las cuatro variables mencionadas, la mas relevante suele ser la fluencia
del laser, F' (ver ecuacion 13), o la energfa suministrada por unidad de superficie. De hecho,
ajustar la fluencia del laser en un orden de magnitud puede provocar resultados muy
diferentes”. Ademés, es importante sefialar que la energfa del pulso, E,,, es la energfa total
que lleva un pulso laser. En funcién de su valor se induciran los tres cambios estructurales
mencionados anteriormente. El laser entrega una potencia media, P,,, que se relaciona
con la energia de pulso segun la relacién 12 [27, 31]:

P
B =__" 12
2E,P
J (13)
TWov

Téngase en cuenta que wy viene dado por la ecuaciéon 6. Se observa claramente que
E, o wy, asi como un aumento del PRR, produce mayor afectacién térmica, lo que con-
duce a la modificacién del material. Asimismo, el waist proporciona la dimensién del spot
laser, 2wg, cuando una muestra con indice de refraccién n se expone a un laser de longitud
de onda A y un objetivo de apertura numérica N A. Se tiene en cuenta, ademas, el factor
de calidad del haz M?, que define la discrepancia entre la propagacién real del haz y la

"Desde no haber modificacién, hasta modificar controladamente el material.
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del haz gaussiano. La profundidad del enfoque es el doble del pardmetro de Rayleigh (ver
ecuacién 7), es decir, 2zg, que influye en el tamano y la forma de la modificacién laser en
el material [32].

Otro parametro de especial relevancia es el overlap, pues con su control se evita dejar
zonas sin tratar entre dos pulsos consecutivos y, en consecuencia, es posible crear estruc-
turas continuas con cambio de indice de refraccién. Asimismo, otros parametros a tener en
cuenta son: (1) la direccién de escritura, ya que se demostré que la direccién de grabado
influfa en el grabado laser debido a la inclinacién del frente de pulso, llamado tilt [33] ; y
(2) la polarizacién del laser, que afecta al régimen de ataque quimico [34].

2.5 Caracterizacion del cambio del indice de refraccion

Es posible caracterizar el cambio del indice de refraccién utilizando una técnica de
fase cuantitativa (QPI por sus siglas en inglés). Esta técnica de microscopia proporciona
mapas bidimensionales de diferencia de camino 6ptico, OPD (Optical Path Difference),
generados a partir de las diferencias de fase de la luz al cambiar de medio. Es posible
clasificar la técnica principalmente en dos grupos: (1) interferométricos, que usan la inter-
ferencia producida a partir de la luz laser que atraviesa una muestra y una luz de referencia
cuyos parametros son conocidos para obtener, del patrén de interferencia, la diferencia de
fase; y (2) no interferométricos, que no utilizan laser, sino que realizan distintos enfoques
mediante computo de imagenes de intensidad [35, 36]. En general, la técnica se basa en
que la luz, al cambiar de medio, sufre un cambio de fase y un cambio en el camino éptico.
La técnica QPI es un método que estudia la relacién que existe entre el OP D, el cambio
de indice de refraccién entre dos medios, An = n; — ng (siendo n; el indice de refraccién
resultante y ng el del medio sin modificar) y el grosor de la muestra, ¢, dado por la ecua-
cion 14. Esta ecuacién tiene en cuenta la aproximacion paraxial de la luz, basada en las
suposiciones de que los rayos de luz se propagan con un angulo muy pequeno respecto al
eje 6ptico, en un medio uniforme con un indice de refraccion constante. Ademas, asume
la existencia de minimas variaciones de fase sin cambios bruscos [37].

OPD = An -t (14)

Wooptix S.L ha desarrollado un algoritmo propio que tiene el objetivo obtener el OPD,
utilizando una técnica no interferométrica que consiste en el desenfoque mecanico. Me-
diante el calculo de los perfiles promedio en mapas bidimensionales de OPD, es posible
obtener un OPD especifico para cada estructura y, conociendo su altura, se logra, me-
diante la ecuacién 14, cuantificar el cambio de indice de refraccién [38]. Se trata de una
técnica que no necesita marcadores ni tintes como la fluorescencia y que no es destructiva,
haciéndola ideal para capturar procesos dindmicos. Su método es capaz de identificar cla-
ramente regiones de distinto indice de refraccién, ofreciendo un salto de indice cuantitativo
promedio. De hecho, ahi reside su cualidad, pues aunque se trata de una técnica dificil
de interpretar, Wooptix S.L es capaz de distinguir zonas de diferente indice de refraccion
en situaciones o regiones experimentales complejas, donde otras técnicas mas precisas no
sean tan sencillas de aplicar. Los campos en los que esta presente esta técnica son amplios,
destacando la metrologia [39], la oftalmologia [40] o la biologia [37].

10
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Summary: Theorical background

Thanks to non-linear absorption processes it is possible to induce morphological changes
in materials using a femtosecond laser. Depending on the energy delivered, smooth
isotropic changes in the refractive index, changes in the birefringent refractive index or
breaks in the material can be distinguished. Also, the laser beam is considered as a gaus-
sian wave in which the point where the highest energy density is incident is called waist.
The spot that is focused inside the sample is given by the Airy pattern, and the con-
trol of parameters such as pulse repetition rate, scanning speed or overlap are especially
important when it comes to producing the different changes on the material.

11
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3 Metodologia

Este proyecto se caracteriza por una gran carga experimental. Se ha tenido que hacer
uso de laboratorios, asi como de herramientas de terceros para realizar el trabajo. Se ha
considerado que el spot del haz laser sobre la muestra tiene el tamano del disco de Airy.
Se ha tratado de ajustar el enfoque para conseguir el disco de Airy mas brillante posible,
de modo que los anillos siguientes apenas destaquen. Ademas, es importante destacar que
existen defectos en el sistema Optico, como aberraciones que pueden afectar al tamano del
disco ideal. En particular, los laseres suelen presentar un didmetro del haz més estrecho
que la apertura trasera del objetivo, presentando un perfil gaussiano. Por ello, si se ilumina
al objetivo directamente, el tamano del spot no se correspondera con el tamano del disco
de Airy. Para corregirlo se hace pasar el haz laser por una etapa expansora, con el fin de
expandir el haz para que el didmetro del mismo sea mayor que la apertura trasera del
objetivo, obteniendo una iluminacién mas uniforme.

3.1 Configuracion experimental

Para realizar las escrituras en el material, se ha empleado un laser de femtosegun-
do aplicando la técnica de escritura fs-pulse 3SDLW®. Se empleé el modelo Carbide-CB5
caracterizado por unos parametros sintonizables como la duraciéon del pulso desde 20 ps
hasta 290 fs, la tasa de repeticién (disparo unico - 1 M H z), energia del pulso (de hasta
100 pJ como méximo) y una potencia de salida (de hasta 6 W como méximo). Ademsés,
es posible equipar el laser con generadores de armoénicos automatizados que proporcionan
armonicos fundamentales de salida, en la que, en el caso del presente experimento, se ha
usado un haz de una longitud de onda de 1030 4 10 nm, cuya polarizacion es linealmente
vertical. El factor de calidad del haz es M? <1.2 , presentando un didmetro de 2.1 & 0.4
mm, considerando el pulso de energia maximo en la aproximacién del tamano del spot
como el disco de Airy al que cae 1/¢? la intensidad. Es un modelo refrigerado por aire
con una temperatura operativa que va desde los 17 °C hasta los 27 °C, que puede operar
durante un largo periodo de tiempo permitiendo realizar grabados durante horas sin que
disminuya el rendimiento [41]. Conjuntamente se ha hecho uso de un software para ma-
nejar los parametros del laser, programar los movimientos del soporte donde se encuentra
la muestra o enfocar el spot del haz laser donde se precise.

Para dirigir el laser hacia la muestra se emplea un sistema éptico con el que se hace
pasar el haz linealmente polarizado por unos espejos hasta llegar a un rotador de media
onda, %, que retarda la polarizacién del haz 7 radianes. A continuacién, le sigue un PBS o
filtro polarizador que actiia como filtro de potencia. Mediante su control es posible regular
la cantidad de luz que lo atraviesa en funcién de la polarizacién del haz. La luz bloqueada
es desviada hacia un bloqueador de haz, evitando asi que las pérdidas causen dano. Luego
se coloca un obturador o shutter. Antes de este elemento se coloca un sensor PWR de
potencia, que hara de indicador de la potencia al inicio del proceso. Tras el shutter, se hace
pasar al haz por una etapa expansora, asi como a través de un sistema de espejos. Con ello
se logra que el haz ocupe toda la apertura de la entrada del objetivo. Se utilizé el Olympus
M Plan N 20X con una apertura numérica de NA =0.4. Antes del mismo se coloco una
lamina de cuarto de onda, %, para polarizar circularmente el haz, y un espejo dicroico
que permite el paso de luz verde hacia una cdmara para visualizar la muestra (ver figura 4).

83D Laser Writing en inglés
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Camara
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D > _I Etapa de control de energia del pulso

Figura 4: Esquema simplificado del montaje experimental del laser.

Asimismo, para controlar la orientacién de la escritura se emplearon plataformas de
nanoposicionamiento en x, y, z, pues una ligera inclinaciéon puede provocar que se produz-
ca grabado a diferentes profundidades en lugar de la impuesta inicialmente por el usuario.
Esto se logré gracias al dispositivo ajustable de Aerotech Ldt. También, para observar la
muestra in situ se enfoca con una luz verde y, mediante transmision, se puede apreciar el
proceso que esta teniendo lugar. Esto es posible debido al espejo dicroico que deja pasar
la luz verde hacia la camara mientras que refleja el haz laser infrarrojo hacia la muestra.
Con todo ello, teniendo en cuenta que para la creacién de estructuras foténicas en x,y
se desplaza el dispositivo que soporta la muestra y que para escribir en profundidad, en
z, se ajusta el objetivo enfocando el spot en la profundidad deseada, es posible fabricar
microestructuras con diferentes propiedades a las del material sin perturbar. No obstante,
para calibrar el nanoposicionamiento y alinear la muestra con el soporte, serd necesario
ajustar manualmente el it en dos ejes de rotaciéon. Mientras tanto, los ajustes en los
ejes x,y, z se realizan computacionalmente. La calibracion de este ultimo eje se realiza
enfocando sobre la muestra el spot del laser, de modo que la mayor cantidad de energia
se concentre en el primer disco de Airy. Posteriormente, se desplaza la muestra, en el eje
x y, luego, en y (no importa el orden), y se vuelve a enfocar hasta el mismo punto que
se consiguié previamente con el disco de Airy. Midiendo el desenfoque se obtiene cuanto
se ha desviado el laser en el eje z y, por lo tanto, se podra alinear el haz de manera precisa.

Por otro lado, al transmitirse el haz por todo el sistema déptico se pierde parte de la
energia que lleva consigo. Para estudiar la cantidad de energia perdida se puede modelar
todo el montaje como un laser con una potencia P, que atraviesa un sistema 6ptico con
un factor de pérdidas dado, para llegar, por ultimo, a la muestra. Antes, se coloca un
sensor PWR para comprobar que la potencia introducida en el software se corresponde
con la que llega al sistema y no existen pérdidas de por medio. El factor de pérdidas se
ha calculado previo al experimento siendo este de fj,.s = 4.66, es decir, a la muestra no
llega toda la potencia sino una fraccion de esta por lo que hay que tenerlo en cuenta.
Como interesa trabajar con las energias del pulso, se ajusta el valor de esta en funcion
de la ecuacion 12, considerando el factor de pérdidas previamente. Por tanto, es posible

13
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trabajar con distintas energias del pulso, residiendo la limitacién en la relacion entre la
potencia y la frecuencia de repeticién.

Por otra parte, la variable de la energia del pulso es critica en los experimentos con
laser. Sin embargo, existen otros parametros relacionados, que se encuentran en el proceso
de fabricacion, que influyen de manera directa en el tipo de modificacion que se produce.
Por un lado, se encuentra la velocidad de escaneo que, relacionandola con la frecuencia de
repeticion, impone el niimero de pulsos que inciden por unidad de tiempo en una region
especifica de la muestra. Asimismo, el overlap producido entre pulsos es un parametro
critico, pues su control permite la fabricacion de estructuras continuas y/o de estructuras
que no se saturen de energia en corto periodo de tiempo y en una superficie reducida.
Se tendra un cierto overlap distinto para cada direccion espacial de fabricacién, una para
cada eje siendo Ax, Ay, y Az los desplazamientos del haz en los respectivos ejes.

3.2 Calibracion de la profundidad deseada

El objetivo de esta seccidn es determinar la relacion que existe entre la profundidad
a la que se produce la escritura laser, D, con la distancia con la que es necesaria mover
en el eje z el objetivo, Z44.. Como se ha mencionado anteriormente, no se desplaza el
laser en el eje z, sino que el objetivo tiene la capacidad de enfocar a diferentes alturas,
de modo que el spot se vaya desplazando en la vertical sin cambiar de posicion el laser
o mover el montaje experimental. En la figura 5 se ilustra el proceso de calibracién y de
creacion de regiones modificadas, donde se aprecia el motivo por el cual la profundidad
del spot establecido por el laser no se corresponde con la profundidad real a la que tiene
lugar el enfoque. Este hecho se debe a que la luz cambia de medio, es decir, la luz pasa de
un medio de menor indice de refraccion, aire, a otro medio de mayor indice de refraccion,
silice. Por tanto, por la ley de Snell, la luz se desvia de la direccion incidente, llegando a
enfocar en lo que se ha denominado la profundidad real (mirar ilustracién ba).

Aire
Silica

(b)

Figura 5: (a) Calibracién de la profundidad real vs desplazamiento del laser. El rayo
incidente se desvia de su trayectoria original al cambiar de medio. En linea discontinua
se representa la proyeccion del rayo incidente mientras que la linea sélida representa la
trayectoria real descrita por el haz laser; (b) se muestra experimentalmente la vista desde
arriba del dano que crea un pulso laser dentro del material.

Se procede asumiendo que se produce cambio de indice de refraccién en el FWHM,
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cuyo tamano, seguin la expresion 10, resulta de Dpyw g ~ 1.31 um. En esta configuracion
se incidieron pulsos a diferentes profundidades, variando el Zyq4. desde 200 pm hasta
10 pm con un paso de 10 pm, tomando la energia del pulso desde 10 nJ hasta 200 n.J
con paso de 5 nJ. Ademas, se repitio el proceso, de modo que se fabricaron tres bloques
idénticos de poros con cambio de indice para poder tener mayor repetibilidad y ganar
precisién. Por tanto, se obtuvieron en total 20 profundidades? y 39 energias del pulso. El
orden de escritura siempre fue de abajo hacia arriba para que las escrituras anteriores no
interfieran con las posteriores. Para que no existieran regiones sin tratar entre pulsos se
establecié un overlap del 50 %, con una velocidad de escaneo de v = 1mm/s. Para lograrlo
se necesita una frecuencia de repeticiéon de PRR = 1.5 kHz. No obstante se utiliz6 un
PRR = 2 kHz para asegurar que haya overlap por si la escritura resultase inferior a la
del disco de Airy.

Asimismo, es importante destacar que el waist no se sitia en el centro del poro, sino
que esta ligeramente desplazado hacia arriba. No obstante, si la densidad de energia es lo
suficientemente grande para provocar cambio de indice de refraccion no solo se cambiara
el punto del waist, sino también la zona de alrededor. En la figura 6 se aprecia con mas
claridad los conceptos explicados. Cuanto mayor sea la energia del pulso aplicada, mayor
serd la regién de cambio de indice de refraccion. Entonces, se tendra una zona con cambio
sin que se diferencie la regién donde ha incidido el waist. Una forma de localizarla es
mediante ataque quimico, ya que, gracias a una reaccion quimica, es posible realizar wet
etching *°. Esto se traduce en que la regién que ha sido modificada con mayor densidad de
energia sera mucho més sensible al ataque quimico que la regién no modificada. Entonces,
con una reacciéon controlada es posible que se genere un hueco o poro vacio en la zona
tratada, cuya posicién se corresponde a la de la regién donde incidié el waist de la onda'!
(ver la ilustracion 6a). Para ello, después de la escritura se pulié la muestra con el fin de
exponer las estructuras al exterior, asi como para obtener calidad optica.

El acido fluorhidrico, HF', es un quimico que presenta un alto rendimiento de wet
etching para el diéxido de silicio [43], pero no se ha querido manejar un 4cido tan corro-
sivo en este proyecto. Por ello, en el presente experimento se realizé ataque quimico con
hidréxido de sodio, NaOH, e hidroxido de potasio, KOH, ambas bases fuertes aplicadas
por separado durante una hora y media, a una temperatura de ~ 75 °C'. Se constaté que,
para los tiempos empleados, ambos infiltran mal, siendo este tiempo insuficiente para
obtener conclusiones de cual quimico es mejor para este proceso.

Tras este procedimiento experimental se tomaron imagenes con el microscopio éptico
y, mediante el software ImageJ, se determiné, para cada profundidad intentada, cual fue la
profundidad real resultante tanto del cambio de indice como del ataque quimico. Para ello
se tom6 como profundidad real la del centro de las zonas claras para el caso del cambio de
indice de refraccién y el poro negro para el caso del ataque quimico (ver la ilustracién 6a).
Ademas, se llevé la muestra tratada al microscopio electronico SEM y se pudo observar
la forma de un poro, dada en la figura 6b. Con ello se comprobé que el tamano del poro

9Realmente hay 19 profundidades pues la de 200 um no se escribi, probablemente por un error en
el codigo.

10Se trata de un grabado en el material mediante una disolucién quimica.

1Para mas informacién sobre el ataque quimico consultar [42], donde se explica el proceso quimico
para cristales de YAG.
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presenta las dimensiones del disco de Airy y que los parametros de distancias establecidos
en la fabricacién no se han desviado de lo disenado.

Mag= 10.10KX EHT=20.00kV

(a)

Figura 6: Incidencia del ldser en la muestra: (a) vista de frente del vidrio con poros huecos.
Los puntos negros se corresponden con zonas atacadas quimicamente, mientras que las
regiones mas claras corresponden con zonas con cambio de indice de refraccion. Ademas,
se ilustra la forma real que tiene cada poro debido a la distribucién de la energia en el haz
gaussiano. La regién donde incide el waist presenta mayor densidad de energia, aunque
la zona roja discontinua presenta energia suficiente para provocar cambios en el material,
resultando en la forma aparente que se muestra en la imagen del microscopio 6ptico; (b)
imagen tomada del microscopio electronico SEM que muestra el tamano real de un poro.

3.3 Umbrales de energia del pulso y del tamano del poro

Como se aprecia en la figura 6a, no todas las energias de pulso son capaces de cam-
biar el indice o activar ataque quimico. Se pretende determinar qué energias inducen
dichos cambios en funcién de la profundidad. Con ello se podra hacer una estimacién de
las energias de pulso umbrales para cada profundidad. Esto se hard en la siguiente seccion.

Por otra parte, es necesario medir el tamano en vertical de la zona con cambio de
indice para cada energia de pulso con el fin de establecer una relacién entre el tamano del
poro con la energia de fabricacion. Este paso es importante para el ajuste del overlap, de
cara a crear los planos posteriormente.

3.4 Fabricacién y caracterizacion de planos

El objetivo principal de este apartado es la creacién de planos a diferentes energias
del pulso, a la misma profundidad. Para ello, si se realiza el cociente entre la frecuencia
de repeticién, PRR, y la velocidad de escaneo, v, resulta el nimero de pulsos incidentes
por unidad de tiempo. Entonces, si en un segundo inciden sobre el material un cierto
numero de pulsos, en una cierta longitud incidirdn el mismo nimero de pulsos. Sabiendo
el tamano pulso, es decir, del spot efectivo dado por la region FWHM del disco de Airy,
y el overlap que se quiere, seleccionado por el usuario, es posible hallar la frecuencia de
repeticion necesaria.

Para que no existieran regiones sin tratar entre pulsos se establecié un overlap en la
direccién longitudinal de 50 %, con una velocidad de escaneo de v = 1 mm/s. Se necesita
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una frecuencia de repeticién de PRR = 1.5 kHz para estas condiciones. No obstante,
se empleé un PRR = 2 kHz para asegurar que haya overlap por si el didmetro de mo-
dificacion resultase inferior a la del disco de Airy. En esta configuracion se asegura que
no hayan regiones sin modificar entre dos pulsos consecutivos. En términos del desplaza-
miento se traduce en que si en 1 s inciden 2000 pulsos, entonces 1 pulso incidird en un
tiempo de 5x107%s. Por lo tanto, sabiendo que el laser se desplaza de modo que en 1 s
recorre 1 mm, resulta que en el tiempo en el que incide un pulso existe un desplazamiento
de 0.5 um. Este es el valor del desplazamiento en el eje z, es decir, Ax = 0.5 pum en esta
configuracion. Del mismo modo, se establecié un overlap en las direcciones y, z de modo
que las distancias entre poros sean de Ay = 1 um, y Az = 3 um. Ver figura 7 donde se
muestra el procedimiento de grabado laser 7a y el overlap establecido 7b. Posteriormente
se discutird la eleccién y modificacién de estos parametros.

Aire
Silica

(a) (b)

Figura 7: Incidencia del laser en la muestra: (a) vista desde arriba del grabado laser, donde
el sentido de escritura es de izquierda a derecha. La escala apararece aumentada para
ilustrar debidamente la forma del grabado. Para crear un plano se repite el procedimiento,
con solape entre escrituras, de modo que para obtener una estructura tridimensional se
mueve el objetivo del ldser en profundidad con lo que se logran planos en 3D; (b) mapa
ilustrativo del overlap producido en las direcciones espaciales x, y, z. Téngase en cuenta
que se va incidiendo pulsos laser a una cierta profundidad por lo que aunque se muestre este
esquema bidimensional, realmente el proceso de grabado tiene naturaleza tridimensional,
existiendo cierto overlap en la direccion z. Las distancias Az, Ay, y Az se corresponden
a la distancia de separacién entre pulsos consecutivos para cada direccion de los ejes
espaciales.

En primer lugar se fabricaron cuatro planos a 300 n.J, 250 n.J, 200 nJ y 150 n.J, con
100 pm de espesor de profundidad (desde 50 pm hasta 150 um de profundidad respecto a
la superficie), 30 um de ancho y 1500 pm de largo. La segunda tanda fueron cuatro planos
a 60 nJ, 90 nJ, 120 nJ y 150 n.J, con las dimensiones de 90 pum de espesor (desde 60 um
hasta 150 pum de profundidad respecto a la superficie), 30 um de ancho y 1000 gm de lar-
go. La tercera tanda se dividié en dos: (1) dos planos de 200 n.J y 250 n.J respectivamente,
con los parametros iguales que los planos de la primera tanda pero variando el overlap en
el eje y, z a la mitad, es decir, se establecié Ay = 0.5 um y Az = 1.5 wm con un largo
de 800 pm; (2) y dos planos con los mismos pardmetros que la primera tanda pero con
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velocidad de escaneo a la mitad, v = 0.5 mm/s, de 600 pm de largo. Estos ltimos cuatro
planos fueron fabricados con un espesor de profundidad de 90 pum (desde 60 pm hasta 150
pm de profundidad respecto a la superficie). Los planos de cada tanda fueron separados
entre si por 20 um. Para diferenciar el método de fabricacion se denotara la configuracion
empleada en las tandas 1 y 2 como configuracién (a); en la tanda 3 se diferencian dos
tipos de configuraciones, siendo (b) la del cambio directo en los pardmetros del overlap en
las direcciones y, z, y la configuracién (c) en la que se mantienen los pardmetros iguales
que en la configuracién (a), salvo que se disminuye a la mitad la velocidad de escaneo y,
por lo tanto, se disminiye el desplazamiento a la mitad en el eje x duplicando el overlap
en esta direccién, Ax = 0.25 pm.

Tras haber fabricado los planos, se procedi6 a caracterizarlos. Para ello se ha colabora-
do con la empresa Wooptix S.L, que tiene una técnica de imagen de fase de frente de onda,
WEFPI, que permite cuantificar el cambio del indice de refraccion inducido por la técnica
fs-pulse 3DLW. Como se observa en la figura 8, el procedimiento consiste en capturar dos
imagenes de intensidad alrededor de un plano de muestra conjugado utilizando sensores
de imagen estdndar como un dispositivo de carga acoplada (CDD). La salida del sensor
devuelve los gradientes de diferencia de camino 6ptico, OPD, a lo largo de dos direccio-
nes ortogonales gracias a las distribuciones de intensidad capturadas, realizindose una
integracion numérica para obtener el OPD. Experimentalmente se expone a la muestra
con un haz de luz monocromatico colimado, que es refractado al cambiar de medio. Tras
esto, alrededor del plano conjugado de la muestra se capturan dos imagenes I, I, que se
encuentran en posiciones simétricas a los lados respecto de la muestra [39, 40].

Motor
-—
LJ I
Sistema de reléy )
z i L
Camara CCD objetivo del microscopio l1 Material Iz Colimador uz
transparente

Figura 8: Montaje experimental del sistema QPI de Wooptix S.L. Adaptado de [37].

Para ello, instrumentalmente se dispuso de un microscopio Olympus CKX53 invertido
(objetivo seco Plan C Achromat de 60X como méximo, con una NA = 0.8) presentando
un sistema de enfoque motorizado capaz de desplazarse en la vertical con una precision
de 500 nm, y una fuente de iluminaciéon LED azul de A = 470 nm (ver la figura 9). La
distancia de desenfoque entre los planos que registran las imégenes se optimizé buscando
un compromiso entre la resolucién lateral y la relacion entre la senal y el ruido, toméandose
la mejor como dgesenfoque = 52.5 pm, donde la resolucion lateral del microscopio vendrd
dada en funcion de la distancia de propagacién que se seleccione y del objetivo empleado,
siendo de aproximadamente 2 um en x,y. Para capturar imagenes de intensidad se usé la
camara ASI1600-ZWO, que lleva incorporada un sensor CMOS de alta resoluciéon con un
tamano de pixel de 3.8 um. Al mismo tiempo, la camara se conecté a un ordenador con
una CPU i5, 8GB de RAM y con el sistema operativo Windows 10, que es el responsable
de controlar el movimiento del motor y la captura de imagenes, asi como de procesar el
algoritmo.
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. ;
"i!nuhﬂ

Figura 9: Montaje de la empresa de Wooptix S.L del microscopio Olympus CKX53 in-
vertido cuyos componentes son: (1) cdmara CCD; (2) motor; (3) objetivos de 10X, 20X,
40X, y 60X; (4) muestra; (5) ycColimador.

Summary: Methodology

A Carbide-CB5 femtosecond laser operating at a wavelength of 1030 nm was used
to write inside a glass sample. First, three identical blocks were made, which allowed a
regression to be found in order to engrave to a desired depth, thanks to the fact that
measurements could be made between damage using ImageJ software. With the informa-
tion obtained, it was possible to make planes with different refractive indices which, with
the help of Wooptix S.L, could be characterised. This step was made possible thanks to
the company’s own technique based on Quantitative phase imaging, which records the
difference in the optical path of light when changing the medium.
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4 Discusion de resultados

4.1 Calibracion de la profundidad deseada

Tras realizar la calibracion del desplazamiento del objetivo para incidir con el haz en
una profundidad deseada, es decir Zg.4e vs D, se obtuvieron dos ajustes lineales dados
en la figura 10, donde en negro se representa la regresion para el cambio de indice, An, y
en cian para cuando se produce ataque quimico. Asimismo, se aprecia que ambos ajustes
son muy parecidos entre si, por lo que es posible incidir con un haz laser a la profundidad
que se desee con precision.

\ [ \ l \ \ \
300 4| m Profundidades reales de 4n J -
] Profundidades reales de ataque quimico /
g —— Ajuste lineal del 4n 7
3. 250 + Ajuste lineal del ataque quimico ‘

1
150 v
/
1
100 7 !
= D= (1.49476 £ 0.00098) Zstage + (12.73005 £ 0.11193) um
1 | 7 R? = 0.99999
50 e

De= (149170 £ 0.00327) Zstage + (10.93508 + 0.37294) um| |

Profundidad de escritura (

I8 e A

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Desplazamiento del objetivo (um)

Figura 10: Grafica de las profundidades reales a las que se produjo cambio de indice de
refraccion, D,,, y ataque quimico, D,, asi como sus ajustes en funcién del desplazamiento
del laser. No se incluyen las barras de error ya que presentan un valor muy pequeno en
comparacion con el valor experimental, sin aportar informacién relevante en el grafico.

Asimismo, como interesa grabar a una cierta profundidad concreta D, a partir de un
desplazamiento del objetivo desconocido es posible hacer el ajuste a la inversa y obtener
la ecuacién 15. A partir de esta serd posible escribir a cualquier profundidad arbitraria
que se desee.

Ztage = (0.6692 £ 0.0004) D + (—8.5298 = 0.0677) um (15)

En relacién a las rectas de calibracion, tanto la recta del cambio de indice como la de
ataque quimico se parecen bastante. Ademés, presentan un coeficiente R muy cercano a
la unidad, lo que es un claro indicador de la correlacion lineal existente entre los datos
experimentales. El coeficiente es idéntico para los dos ajustes en las primeras 4 cifras
decimales, existiendo una diferencia a partir de la cienmilésima, mostrando que los datos
del cambio de indice presentan mayor tendencia lineal que los datos del ataque quimico,
aunque esta diferencia no es significativa. Por tanto, es posible asumir la ecuaciéon 15
como la relacién que liga las variables del desplazamiento del objetivo y la profundidad
de escritura.
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4.2 Umbrales de energia del pulso y del tamano del poro

Tras realizar la escritura variando la energia del pulso, se observa que no todos los
pulsos son capaces de inducir cambio de indice. Ademés, para determinar con precision la
ubicacién exacta donde incide el waist del haz y, por tanto, donde se concentra la mayor
densidad de energia, se procedié a realizar ataque quimico. Como resultado se generé un
poro que corresponde a la region que ha sido modificada con mayor energia. Del mismo
modo que para el cambio de indice, no todas las regiones tratadas presentan el poro
resultante del ataque quimico. Se podra distinguir pues, casos limites o umbrales tanto
para el cambio de indice como para la activacion del ataque quimico, asi como casos donde
se distinga claramente y casos en los que no se distinga claramente el cambio de indice o
ataque quimico. En la tabla 1 se ilustran los resultados obtenidos.

Energia del pulso (nJ)

27.77

42.83

57.76

72.33

87.34

102.27
117.34
132.63
147.19
162.21
177.05
192.11
206.88
221.72
236.65
252.14
266.64
281.75
297.33

Tabla 1: Tabla de colores donde en la primera columna se muestran las profundidades
reales grabadas y en la primera fila las energias del pulso suministradas: (1) el color rojo
indica que no se observa cambio de indice de refraccién ni de ataque quimico; (2) el color
azul indica un posible valor umbral a partir del cual empieza a haber cambio de indice
de refraccion; (3) el color verde indica que se observa claramente cambio de indice; (4)
el simbolo O indica un posible valor umbral a partir del cual empieza a haber ataque
quimico; (5) y el simbolo X indica que se observa claramente ataque quimico. Se empled
una frecuencia de repeticiéon de PRR = 2 kH z, y velocidad de escaneo de v = 1 mm/s.

En las condiciones en las que se ha efectuado el trabajo experimental se observa un
umbral de cambio de indice de refraccién ~ 150 (n.J), mientras que para el umbral de
activacién de ataque quimico se encuentra ~ 185 (nJ). Ademds, se evidencia que ape-
nas existe variacién de estos parametros con la profundidad, por lo que no parece ser una
variable significativa en el proceso de fabricacién de estructuras fotonicas a pequena escala.

Por otra parte, se midi6 la extension vertical de la zona con cambio de indice para cada
energia del pulso. Esta accién se llevo a cabo con el propdsito de entender la correlacion
entre el tamano de la regién con cambio de indice y la energia del pulso, pues se trata de
un parametro relevante en relacion al overlap.
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Energia del pulso (nJ) | Tamano (um)
200 7.29 £ 0.29
195 6.42 £ 0.36
190 5.74 £ 0.25
185 5.26 £ 0.39
180 4.82 4+ 0.52
175 4.11 £ 0.35
170 3.82 £0.49
165 3.35 £ 0.31
160 2.90 + 0.42

Tabla 2: Tamano de la regién con cambio de indice en funcién de la energia del pulso.

En la tabla 2 se recogen los valores medidos, observandose que, a medida que disminuye
la energia del pulso, la regién con cambio de indice va reduciéndose. Si se grafican los
valores y se realiza un ajuste lineal, se obtiene que existe una correlacion lineal entre el
tamano de las regiones modificadas y las energias del pulso (ver figura 11). La relacién
que existe entre ambas variables, recogida en el ajuste 16, presenta un coeficiente R? =
0.98, lo cual es un buen indicador de la correlacion entre ambas variables.

Tamafio = (0.10728 % 0.0051)E, + (—14.46183 = 0.93319) um (16)

Por lo tanto, finalizados los objetivos para determinar la relacién entre el desplazamiento
del objetivo y la profundidad real de la escritura, identificar los umbrales de cambio de
indice de refraccién y de activacion de ataque quimico, y comprender relacién entre el
tamano de la regién con cambio de indice en funcién de la energia del pulso, ya es posible
fabricar estructuras con unas dimensiones precisas en las que se produzca cambio de indice
y que, posteriormente, pueda ser atacado quimicamente. Con ello se podra fabricar huecos
vacios llenos de aire embebidos dentro de la muestra de Si0Oy con la forma que se desee.

° |
= Tamafio (um) i
71— Ajuste lineal del tamafio del 4n /
—6- ,
€ [}
5 4
xg 5+
(0]
€
(0]
=
Tamario = (0.10728 + 0.0051) EP +(-14.46183 + 0.93319) um
2 _
34 R< = 0.98222
2 | . , ; . .
160 170 180 190 200

Energia del pulso (nJ)

Figura 11: Grafica del ajuste lineal del tamano del cambio de indice frente a la energia
del pulso. Las lineas verticales rojas se corresponden con la desviacion estandar.
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4.3 Fabricacién y caracterizacion de planos

En este proyecto se han fabricado planos variando parametros significativos en la
propia escritura ldser '2. En la figura 12 se muestran los planos fabricados con una vista
desde arriba (ver figura 12a), asi como una vista desde el frente (ver figura 12b). Parece
evidente que se ha modificado la estructura radiada, pues las imagenes de la figura 12 estan
tomadas por el microscopio éptico en transmision, observandose que los planos presentan
una tonalidad oscura en comparacién al resto del vidrio, que es un material transparente.
Por tanto, la modificacion inducida por el laser de femtosegundo ha provocado que menos
rayos de luz atraviesen la region tratada. Ademas, es preciso destacar la gran diferencia
existente entre los planos 7 y 8, pues aunque estén fabricados en las mismas condiciones
y solo disten de 50 nJ de diferencia de energia, sus modificaciones son particularmente
diferentes. Es decir, el plano 5, fabricado con la configuracién (a) a 120 n.J, ha sufrido una
ligera modificaciéon, pero sigue conservando la condicién de region transparente casi en su
totalidad. No es de extranar que en este intervalo de energias de 90-120 nJ se encuentre
el umbral de energia del pulso del cambio de indice, ya que segin se analiz6 en la seccion
anterior, este se encontraba en ~ 150 n.J, por lo que parece un valor verosimil. La diferencia
que existe entre ambos valores umbrales se debe a la limitacion de la resolucion 6ptica del
propio microscépio. Del mismo modo, el plano 8, fabricado en las mismas condiciones y a
150 nJ, presenta una tonalidad oscura apreciable, perdiendo en gran medida su condicién
de regién transparente.

i © y
(10) ¥
(1) z
(12) % 3
(b)

Figura 12: Fabricacién de planos observada con el microscopio éptico mediante el objetivo
de 10X, junto con las etiquetas (1-12) de cada plano y sus respectivos ejes espaciales: (a)
vista desde arriba de los planos fabricados observada en transmision; (b) vista de frente
de los planos fabricados en transmisién. Los planos (1-4) van desde 150 nJ hasta 300
nJ, los planos (5-8) son van desde 60 nJ a 150 nJ en pasos de 30 n.J respectivamente,
mientras que los planos (9-12) se alternan entre 200 n.J y 250 n.J correspondientemente.

Asi pues, se constata que, con una energia del pulso de 90 nJ no se induce cambio
de indice, que a 120 nJ se empieza a apreciar modificacion en el material, encontrandose
el umbral entre estos valores, y que a 150 nJ la modificacién es evidente, cambiando las
propiedades Opticas del material en dicha regién tratada. Por ende, se deja entrever que
existe un gran salto entre la energia umbral y la energia a la que se aprecia claramente el
cambio de indice.

12En el apartado de Metodologfa se detalla las dimensiones, asi como los pardmetros a los que han
sido fabricados dichos planos.
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No obstante, las primeras conclusiones obtenidas son, en gran parte, superficiales, y
se han basado en la microscopia éptica. Aunque los planos manifiesten su modificacion
en el rango electromagnético visible, es interesante estudiar propiedades y caracteristicas
mediante el uso de otras técnicas mas precisas. Wooptix S.L es capaz de cuantificar el
cambio de indice de refraccion a partir de una técnica de fase cuantitativa, QPI. Obtener
dicho cambio es posible aplicando la ecuacion 14, que relaciona linealmente la diferencia
de camino 6ptico con el cambio de indice y el grosor de la estructura. A partir de una
imagen en intensidad (ver figura 13), el algoritmo obtiene la fase de la luz que atraviesa
una muestra, es decir, transforma una imagen en intensidad a imagen de fase (ver figura
13a). La luz, al cambiar de medio, sufre un cambio de fase, por lo que las zonas que en
esta imagen de fase presenten tonalidades diferentes, seran regiones distintas o, al menos,
regiones en las que la luz se comporta de manera desigual. Este algoritmo es capaz de
obtener un mapa en el que cada pixel representa un valor de O P D. Midiendo las diferencias
de altura en la imagen de fase es posible obtener el valor del OPD de la luz al cambiar de
regién (mirar la figura 13b). Haciendo uso del software Gwyddion se miden dichas alturas
para los planos fabricados, asi como se construye una imagen de fase tridimensional de la
muestra analizada (ver figura 13c). Para analizar dichas imdgenes hay que tener en cuenta
los efectos a los que se somete la luz cuando interacciona con otros cuerpos; por ejemplo
en la figura 13c se aprecia un hoyo de tamano considerable en el centro de la imagen,
entre los planos. Observando la figura 12 es evidente que en esa regién no existe ningin
obstaculo para que la luz se haya transmitido de manera diferente al resto de la imagen,
por lo que no se trata de un efecto fisico. Esto podria ser una rayadura, una mota de
polvo o cualquier tipo de suciedad que modifique el camino 6ptico de la luz.

0.80 ym

0.00 ym

Figura 13: Planos obtenidos con objetivo de 10X: (a) imagen de los planos en fase; (b)
perfil de OPD de la recta roja que atraviesa 13a donde las lineas verticales se usan
para medir alturas; (¢) Mapa tridimensional de los planos. Las distancias en z, e y son
longitudes espaciales, mientras que en z son valores de OPD.
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Como se aprecia en la figura 12, la tonalidad de los planos es la misma para cada plano,
es decir, no se aprecia un gradiente de tonalidades dentro de los planos, al menos de ma-
nera general. Por lo tanto, es posible asumir que el cambio de indice de refraccién que se
produce en cada plano es constante. Del mismo modo, se asume también que el grosor del
plano es el mismo, pues la técnica de QPI requiere que lo sea, debido a la relacién 14. Se
han valorado dos métodos para determinar el grosor de cada plano, considerandose: (1)
la profundidad calculada del plano a partir de la recta de calibracién (ver ecuacién 15);
y (2) la medicién directa del grosor con el software ImageJ. Finalmente, se opt6 por la
segunda opcion, constatando que ambas medidas se aproximaban bastante, por lo que se
vuelve a corroborar la recta de calibracion obtenida. Por lo tanto, tomando 10 valores de
OPD para un mismo plano y haciendo la media aritmética, es posible obtener el OPD
promedio de cada plano. Repitiendo dicho proceso sistematicamente para todos los planos
es posible obtener la cuantificacién del cambio del indice de refraccién de cada plano.

Asimismo, es necesario analizar bien las imagenes tomadas para cada distancia de
desenfoque y elegir aquella que optimice la medicion de OPD. En el proceso de medida
algunos perfiles de planos no presentaban una forma rectangular como era de esperar, sino
que presentaban forma de picos. No obstante, se comprobd que los planos que presenta-
ban dicho perfil en unas imagenes para un cierto desenfoque, para otras imagenes con un
desenfoque diferente presentaban una forma rectangular, en otras palabras, que la forma
de pico en el perfil de OPD no representa una realidad fisica, sino que son artefactos de
la medida. Esto evidencia la sensibilidad de la técnica, por lo que se necesita ser preciso
para medir con fiabilidad el OPD de cada plano.

Otro factor relevante es la separacion entre planos consecutivos, que fue de 20 ym. Se
manifiestan efectos de difraccién, absorcion y dispersién de la luz al interactuar con los
bordes de los planos, haciendo que las medidas de los planos contiguos se vieran alteradas
por estos fendémenos 6pticos.

Ademas, es necesario comentar que la técnica de Wooptix S.L es capaz de medir el
OPD de la luz al cambiar de medio, por ejemplo del aire al vidrio. No obstante, la técnica
es valida para cuerpos transparentes, por lo que un objeto que se desvie de esta condicion
no podra ser medido con la misma fiabilidad. Wooptix S.L se basa en la suposicion de que
la intensidad de la luz que llega a la muestra es igual a la intensidad de luz que sale de
ella, es decir, se basa en la conservacion de la energia y, por lo tanto, en que la muestra
sea totalmente transparente. Sin embargo, en la practica, una parte de la intensidad se
pierde en forma de difraccién, absorcién o dispersion, por lo que la técnica se encuentra
limitada en tanto en cuanto sean grandes los valores de la intensidad de la difraccion,
absorciéon o dispersion en relaciéon a la intensidad incidente. Los detalles de la técnica, asi
como sus limitaciones estdn descritos detalladamente en [37, 39, 40].

Observando la figura 13 se manifiesta que, salvo en el plano 7, una parte importante
de la luz que incide sobre planos no consigue ser transmitida, por lo que no es captada
por la cdmara que mide la imagen en intensidad. Esto supone una dificultad anadida, ya
que la técnica de Wooptix S.L solo podra dar un valor cuantitativo del cambio de indice
con cierta fiabilidad del plano 7. De todos modos, se han calculado los cambios de indices
para el resto de planos con el objetivo de estudiar tendencias en funcién de los parametros
modificados en la fabricacion. En la tabla 3 se adjuntan los resultados obtenidos.
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Como se comentd en la seccién de Metodologia, los diferentes planos que se encuentran
inscritos en el vidrio han sido fabricados en diferentes configuraciones. Brevemente, las
configuraciones en las que se han fabricado los planos se han denominado como (a) para
los planos (1-8), (b) para los planos (9-10) y (c) para los planos (11-12). A continuacién

se adjunta la tabla con los valores encontrados:

Planos fabricados | Grosor (um) | OPD.,, (nm) | (An + §(An))x10~" Energia del pulso (nJ) Configuracién
Plano 1 100.0 £+ 0.1 59.6 £ 2.9 5.97 £ 0.62 150 (a)
Plano 2 105.8 £ 0.1 60.0 £ 0.6 5.67 £ 0.65 200 (a)
Plano 3 109.9 £ 0.1 63.4 + 12.0 5.75 £ 1.76 250 (a)
Plano 4 113.3 £ 0.1 66.9 £+ 6.1 5.91£0.73 300 (a)
Plano 5 - - - 60 (a)
Plano 6 - - - 90 (a)
Plano 7 90401 | 2589 £59 2.86 £ 0.85 120 (a)
Plano 8 84.4 £ 0.1 54.0 £ 1.0 6.40 +£0.43 150 (a)
Plano 9 95.9 £ 0.1 -102.5 £ 5.3 —10.07 £ 1.14 200 (b)
Plano 10 100.2 £+ 0.1 | -158.3 £+ 23.1 —15.80 £2.50 250 (b)

Plano 11 (10X) 98.1 £0.1 64.26 £+ 3.8 6.77 £ 0.61 200 (c)
Plano 11 (20X) 98.1 £ 0.1 -49.0 £ 04 —4.99 £ 0.04 200 (c)
Plano 12 (10X) 99.1 £ 0.1 48.0 £ 4.1 4.85+0.03 250 (c)
Plano 12 (20X) 99.1 £ 0.1 -42.0 £ 5.0 —4.33 £0.04 250 (c)

Tabla 3: Valores cuantitativos del cambio de indice de refraccién de los planos fabricados a
distintas energias de pulso, en diferentes configuraciones; (a) los planos (1-8) se fabricaron
con una frecuencia de repeticion de PRR = 2 kH z, una velocidad de escaneo de v = 1
m/s, un overlap en la direccién del grabado laser del 50 % y una distancia entre poros de
Ay =1 um, y Az = 3 pm en la direccién y, y la direccién z, respectivamente; (b) los
planos (9-10) se fabricaron con los mismos parametros, salvo que se redujo el overlap en
las direcciones y, z tal que Ay = 0.5 um, y Az = 1.5 um; (c) y por ultimo, los planos
(11-12) fueron creados como la primera tanda (1-8) pero a la mitad de la velocidad de
escaneo, es decir, v = 0.5 m/s aumentando el overlap. Asimismo, se adjuntan los valores
del grosor experimental de cada plano, asi como el OPD,,, experimental medido.

La figura 13 evidencia que modificar las configuraciones de fabricacién induce cambios
distintos aunque se empleen los mismos rangos de energia. Los valores arrojados por la
tabla 3 muestran un cambio del indice de refraccién positivo del orden de ~ 10~* para
los planos (1-8), mientras que para los planos 9 y 10 el cambio es significativamente
diferente en comparacion con los otros planos. De hecho, se trata de un cambio de indice
negativo del orden de ~ —1073. No obstante, con los tltimos planos ha ocurrido que,
al analizarlos con el objetivo de 10X, el cambio de indice era positivo y del orden de
~ 1074, mientras que observados con el objetivo de 20X, resultaba un cambio de indice
negativo y del mismo orden de ~ —107*. Con este 1ltimo objetivo se obtiene una mayor
resolucion que con el 10X, puesto que se pueden apreciar detalles més finos en la imagen.
Entonces, existe una clara sospecha de que la resolucién limitada del objetivo del 10X ha
interpretado que los planos (11-12) han sufrido un cambio de indice positivo. Esto puede
deberse a los fenémenos que ocurren dentro del plano, como los citados anteriormente de
difraccién, absorcion o dispersion, ya que se pierde parte de la luz incidente observando
en transmisién. Ademads, parece fisicamente posible que el cambio real producido sea
negativo, dado que al disminuir la velocidad de escaneo se ha aumentado el overlap en
la direccién z, y con ello ha aumentado la cantidad de la energia incidente total en
una misma regién. En concreto, se ha modificado el desplazamiento en esta direccion
a la mitad de su valor, es decir, se ha establecido un Ax = 0.25 pm. Si se compara
la gréifica de OPD (mirar figura 14) de estos planos, con el objetivo de 20X, con los
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que presentan cambio de indice negativo claramente, es decir, con los planos (9-10), se
observa un perfil de forma similar entre ambos, aunque con amplitudes diferentes. En el
perfil del OPD representado en la figura 13, se aprecia como los planos (9-10) producen
una gran diferencia de OPD respecto del vidrio no tratado, reflejando que el cambio del
indice es negativo. Un comportamiento similar, aunque no tan acentuado, se observa en
los planos (11-12), evidenciando la naturaleza negativa de la modificacién. Asimismo, la
figura tridimensional 14a verifica lo recién comentado, observando como los ultimos cuatro
planos se hunden hacia el fondo de la figura. Esto iltimo queda comprobado al emplear el
objetivo de 40X, ya que el OPD medido refleja un claro cambio negativo del indice, tal y
como se muestra en la figura 14d. Del mismo modo, se aprecia en la correspondiente figura
tridimensional 14c que, para los planos (11-12), existe una gran depresién en relacién al
medio que les rodea, volviendo a confirmar el cambio negativo del indice. Asimismo, es
reseniable destacar en esta ultima imagen el ruido existente en la rugosidad que presentan
los planos. Por ello, para tomar valores cuantitativos de OPD no se consideraron los
objetivos de 40X y de 60X, pues presentaron mucho ruido que podria haber influido en
la medida real. Las causas de este ruido ya han sido comentadas, dividiéndose en dos
grupos: (1) fenémenos épticos como difraccién, absorcién o dispersién; y (2) ruido debido
a la configuracion del montaje experimental.
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Figura 14: Imédgenes de fase de los planos : (a) mapa de OPD tridimensional de los planos
(9-12) con objetivo de 20X. Las distancias en los ejes z, e y se corresponden con distancias
espaciales mientras que en z se refiere al valor del OPD; (b) perfil de OPD de los planos
(9-12) con objetivo de 20X; (c¢) mapa de OPD tridimensional de los planos (11-12) con
objetivo de 40X; (d) y perfil de OPD de los planos (11-12) con objetivo de 40X.

Para tener una vision clara del comportamiento del cambio del indice de refraccién en
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S10,, se establece una métrica que permita comparar los cambios producidos en todos los
planos en funcién de la energia aplicada. Para ello, se ha considerado la dosis de energia
entregada a un cierto volumen, es decir, se considera la magnitud

E

p

AzAyAz’

donde E), es la energia del pulso, y AzAyAz es el producto de los desplazamientos en las
tres direcciones espaciales. Este parametro, por lo tanto, es una medida de la dosis por
volumen. En la grafica 15 se representa el cambio de indice en funcién de la dosis de este
pardmetro realizada en este proyecto (ver figura 15a), asi como la tendencia de cambio de
indice obtenida en [44] (ver figura 15b).
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Figura 15: (a) Grafica que ilustra la tendencia del cambio del indice de refraccién en
funcién de la dosis de energia por unidad de volumen. La linea discontinua azul representa
la tendencia del cambio de indice cuando se consideran los valores obtenidos para los
planos (11-12) con el objetivo de 10X. En rojo se representan las barras de error para
cada cambio de indice de refraccién; (b) medida del cambio de indice de refraccién frente
a la energia del pulso aplicada, para diferentes temperaturas. La grafica superior ilustra
el comportamiento del indice de refraccién extraordinario, An,, mientras que la inferior
el del indice de refraccién ordinario, Angy. Imagen extraida de [44].

En 15a se observa que para dosis de energfas por debajo de los 80 n.J/um? no se pro-
duce cambio de indice de refraccién. No se observa con microscopia 6ptica modificacion
del material ni mediante la técnica de fase. En el valor de 80 n.J/um? se puede establecer
el valor umbral de dosis energética para la cual empieza a apreciarse una modificacion
en el material. Mediante microscopia éptica resulta poco apreciable dicho cambio, como
ilustra la figura 12b. Sin embargo, mediante la técnica QPI se puede observar un cambio
de refraccién positivo, por lo que este umbral es de especial importancia para la técni-
ca desarrollada por Wooptix S.L. De hecho, para una dosis de energia de 60 n.J/um?
la técnica no es capaz de resolver cambio alguno, mientras que para una dosis de 100
nJ/pm? el cambio producido presenta pérdidas de intensidad, por lo que el resultado
cuantitativo de la técnica de fase pierde fiabilidad. Por tal razén, el valor de dosis um-
bral de 80 n.J/um?3 permite caracterizar las limitaciones de la técnica tanto por arriba
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como por abajo. Se propone para futuras investigaciones comprobar si es reproducible
este plano con una dosis de energia de 80 nJ/um?, asi como analizar si es diferenciable
de sus valores inmediatamente por debajo y por encima, es decir, de (70-75) nJ/um? y
(85-90) n.J/um?. Con ello se podra comprobar si se tiene un espacio experimental para
poder hacer fabricaciones y estudiar sus comportamientos o, si por el contrario, se trata
de un solo punto muy estrecho. Este estudio puede ser novedoso e innovador, ya que uno
de los usos que se plantea de la tecnologia fs-pulse 3DLW es la fabricacion de guias de
onda. El plano fabricado alrededor de estos valores de dosis umbral es el que, a priori,
se comporta mas transparente de los fabricados, y por consiguiente, se le presupone que
los efectos de difraccion, absorcion o dispersion no sean significativos siendo el ideal para
guiar luz.

Asimismo, tras superar el umbral de dosis existe un rapido aumento de cambio de
indice donde se aprecia el doble de cambio respecto al valor umbral, aiin cuando existe
20 nJ/um? de diferencia entre ambos planos. Tras esto, parece existir una meseta desde
una dosis de 100 nJ/pum? hasta 200 n.J/um?, tratdndose este tiltimo de un valor critico,
puesto que a partir de dicha dosis se aprecia una rapida disminucion del cambio de indice,
tomando valores negativos en apenas una diferencia desde 200 n.J/um? a 266 nJ/um?3.
Los planos (11-12) que se fabricaron con mayor overlap en la direccién z son los que
presentan dicho cambio de indice de refraccién del mismo orden de magnitud que el resto
de planos (1-8) pero con valor negativo. Entre los valores de ambos, (11-12), parece que
existe una ligera tendencia a aumentar de cambio de indice al pasar de 266 n.J/um?* a
333 nJ/um?. No obstante, para dosis de energfa mayores, la disminucién de cambio de
indice es clara y significativa, por lo que la tendencia comentada no parece reflejar con
fiabilidad la fisica del problema. Ademas, ambos planos presentan un cambio cuantitativo
muy parecido entre ambos, por lo que es probable que se hayan producido efectos de
difraccion, absorcién o dispersion responsables de este repentino aumento. Por lo tanto,
todo ello parece sugerir que en esta regién de dosis energética se disminuye el ritmo de
decrecimiento del cambio del indice de refraccion. Asimismo, los valores del cambio de
indice tomados para el objetivo del 10X, como se coment6 anteriormente, no son del todo
fiables debido a la menor resolucién en comparaciéon con el objetivo del 20X o 40X. No
obstante, es interesante estudiar la tendencia entre estos dos puntos, pues se observa que
el plano fabricado a mayor dosis energética presenta un menor cambio de indice, revelando
la tendencia de la disminucién de cambio de indice a mayor dosis. Ademas, la tendencia
del cambio de indice considerando los valores registrados para los planos (11-12) con el
objetivo de 10X se ilustra, en la figura 15a, como una linea discontinua azul. Se observa
que la zona de meseta se extiende a mayores dosis por unidad de volumen, desplazando el
umbral alrededor de 330 n.J/um?. A partir de dicho valor, también se aprecia una dismi-
nucién brusca del cambio de indice. Aunque los valores del cambio de indice tomados con
el 10X no sean del todo fiables, reproducen el mismo comportamiento observado con obje-
tivos de magnificacion mayor. Sin embargo, al solo tomar dos datos en estas condiciones,
hay que tener precaucion con su interpretacién. Se recomienda la fabricacion de planos
en este rango de dosis de 250 nJ/um?® y 350 nJ/um? con la misma configuraciéon que la
de los planos (11-12) y estudiar la tendencia con el objetivo del 10X para comprobar que,
aunque el algoritmo interprete el cambio de indice como positivo, la tendencia general es
la disminucion de dicho cambio a medida que se aumenta la dosis. Ello reforzaria la técnica
QPI y su gran cualidad que, pese a no ser tan fiable cuantitativamente, es capaz de medir
tendencias en el cambio de las propiedades de un material transparente al interaccionar

29



Unwversidad de La Laguna Mario Rios Jiménez

con la luz. Por tltimo, para dosis de energia mayores como 533 nJ/um? y 666 nJ/um?,
se observan grandes cambios de indice de refraccién negativos, aumentando un orden de
magnitud respecto de todas las fabricaciones anteriores. Ya con el objetivo de 10X se
aprecian claramente las grandes depresiones de OP D, tanto en la foto del perfil promedio
como en la reconstruccién tridimensional (ver figura 13), reflejando la naturaleza negativa
del cambio de indice efectuado en los planos (9-10). Asimismo, aunque no se tratan de
los tinicos con esta condicién, estos dos planos son los que mas difieren cuantitativamente
de los otros planos, presentando un cambio del indice tanto negativo como de un orden
de magnitud superior, ~ —1073. Esto se debe a la mayor dosis energética suministrada
respecto a los restantes. Ademas, si se observa el comportamiento de los planos (9-12)
se aprecia una tendencia de rapido decrecimiento del cambio de indice a mayor dosis en-
tregada. Por lo tanto, se distinguen dos comportamientos dominantes en la gréafica 15a:
el correspondiente a los planos fabricados a dosis energéticas menores del umbral de 200
nJ/pum? y el de los planos fabricados a partir de dicho valor.

Investigaciones previas en el contexto de escritura laser en Si0O, publicadas en la lite-
ratura han reportado que la formacion de estructuras con cambio de indice de refracion
es causada por rotura de enlaces o desplazamientos atomicos debido a los cambios en la
densidad, la acumulacién de estrés y la formacion de centros de color. Ademas, el efecto de
la accion del laser es propio para cada material, asi como de las caracteristicas de propa-
gacion responsables de modificaciones electrénicas y estructurales que definen el sentido
negativo o positivo del cambio del indice [45].

En relacién al cambio positivo de indice se han reportado valores de An ~ (1074—1072)
([27, 29]), lo que parece concondar con los valores obtenidos en este proyecto. Asimismo, las
modificaciones efectuadas para los planos (1-8) corresponden a cambios suaves isotrépicos
del indice de refraccién, cuyo comportamiento en funcién de la dosis de energia suministra-
da ya ha sido comentado. Los valores medidos de dichas modificaciones se encuentran en
el orden de ~ 1074, Asimismo, se observa que la disminucién del cambio de indice en silice
fundida se asocia a una gran exposicién a la radiacién laser incidente durante un espacio
de tiempo prolongado [45]. Cada material presenta un cierto umbral de intensidad (que
depende de las caracteristicas del mismo, la longitud de onda incidente y la duracion del
pulso) a partir del cudl las estructuras modificadas con laser de femtosegundo comienzan
a presentar fenémenos de dispersién anisotropica, reflexion anisotrépica, fuerte birrefrin-
gencia y cambio negativo del indice de refraccion, debido a la presencia de nanogratings.
Los cambios de indice anotados pueden llegar a ser realmente significativos, registrandose
cambios del orden hasta de ~ -0.1 en [46] localmente o del -(1.8 + 0.2) % en [47] en
el indice de refraccion efectivo, aunque también se encuentran cambios tanto negativos
como positivos del orden de ~ 1073 [44]. De hecho, este tltimo estudio reporta una serie
de fabricaciones variando la energia del pulso, para diferentes temperaturas'®. Las fabri-
caciones fueron matrices de seis zonas cuadradas de lado 100 um. En total analizaron 6
estructuras diferentes, variando la energia del pulso desde 80 nJ hasta 2.14 puJ. Se com-
pard el cambio de indice de las estructuras frente a la energia del pulso, obteniendo una
grafica que describe dicho comportamiento (ver figura 15b). En dicha figura se representa
tanto el cambio de indice del rayo ordinario, Ang, como del rayo extraordinario, Ang. La
primera fabricaciéon no generd ningin cambio de indice, pero a partir de la segunda estruc-

13 Aunque el estudio [44] analiza el comportamiento de las estructuras fabricadas en funcién de la
temperatura, este proyecto no incluye dicho objetivo.
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tura se observd un incremento positivo mondtono en el indice de refraccion, alcanzando
un valor maximo de An = +2.2 x 1073, A partir de la estructura fabricada con 1.6 pu.J,
se comenzo a notar un fendomeno de birrefringencia significativo, con un cambio de indice
extraordinario negativo minimo de Ang = -4.9x1073. En contraste, solo la tltima estruc-
tura (estructura 6) creada con mayor energia del pulso que las demas, registré un cambio
de fndice de refraccién ordinario negativo, con un valor minimo de Ang = -0.2 x1073,
mientras que el cambio ordinario para el resto fue positivo. Se confirmé experimentalmen-
te que en las primeras cuatro fabricaciones se observo la zona de cambio tipo 1, mientras
que para las dos ultimas fabricaciones se midié una birrifringencia importante, es decir,
cambio de tipo 2. Asimismo, destaca un cambio abrupto en el cambio de indice induci-
do por el laser, cuyo cambio se encontré en el umbral en el que se producia birrefringencia.

El estudio publicado en [44] y el presente trabajo convergen en una serie de aspectos.
En primer lugar, en la grafica 15a se aprecia como, para dosis de energia menores que
60 n.J/um?, no se registra ningtin tipo de modificacién en el material, ni con microscopia
6ptica ni de fase. Las estructuras fabricadas a partir dicha dosis empezaban a presentar
un cambio de indice positivo con una tendencia monétona creciente en funcion de la dosis,
alcanzando una zona de casi cambio constante o de meseta hasta llegar a un valor maximo
de An = (5.91 £)x10~*. A partir de este valor efectuado a 200 n.J/um? se observa un
cambio brusco en el cambio de indice de refraccién, ya que para una dosis 266 n.J/um?
se observé un cambio de fndice negativo de An = -(4.99 + 0.04)x10~%. Por lo tanto, se
puede establecer un valor umbral en torno a 200 nJ/um? que distinge ambas regiones
claramente diferenciadas. En la grafica 15a parece que entre 266 nJ/um? y 333 nJ/um?
existe una ligera tendencia de cambio de indice positiva, pero como se explicd anterior-
mente, esto se debe a las limitaciones de la técnica de Wooptix S.L. para caracterizar
cuantitativamente una estructura que presente pérdidas de intensidad, por lo que este li-
gero cambio puede representar una disminucion del ritmo de decrecimiento del cambio de
indice. Para dosis de energia superiores se observé como el cambio se acentiia en aumento,
habiéndose registrado un cambio de -(15.80 +2.50 )x10™*, significativamente mayor que
el resto. Es importante senalar que se han empleado diferentes configuraciones en ambos
proyectos, resultando en diferencias cuantitativas en los cambios de indice reportados.
En el presente trabajo se utilizé un haz circularmente polarizado, mientras que en [44]
se empled un haz linealmente polarizado. Es por ello que existe discrepacia cuantitativa
entre ambos estudios.

Como resultado, se aprecian claras similitudes entre ambos estudios, por lo que se
puede inferir, a falta de comprobacién experimental rigurosa, que las fabricaciones de
los planos (1-8) presentan un cambio isotrépico suave de indice, mientras que los planos
(9-12) presentan fenémeno de birrefringencia y sufren un cambio de indice birrifringente
de tipo 2 debido a la formaciéon de nanogratings. Ademas, el umbral entre ambos tipos
de modificaciones se encontrarfa entre 200 nJ/um? y 265 nJ/um?, coincidiendo con el
umbral de birrifringencia. Esta hipdtesis parece verosimil, ya que, segin la literatura
consultada, al superar cierta intensidad del laser umbral caracteristica de cada material,
asi como exponer a mayor tiempo de radiacion laser, se alcanza la zona de cambio de tipo
2. Los planos (9-12) han sido fabricados con mayor dosis de energia que el resto, pues para
los planos (9-10) se cruadriplicé la dosis de energia suministrada y para los planos (11-12)
se duplicé, ambos mediante mayor overlap. Para futuros trabajos se propone verificar la
hipétesis planteada, asi como encontrar la region umbral entre los comportamientos de
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tipo 1 y 2 y estudiar si existe un campo de experimentacion en dicha region o si se trata
de un valor umbral bien definido. La creacién de estructuras en dicha regiéon se plantea
como muy interesante para lograr una mayor compresion en los fenomenos de tipo 1 y
tipo 2.

Summary: Discussion of results

The study focused on the fabrication of planes, which was made possible by knowledge
of the depth calibration and threshold energies required to produce a refractive index
change. A uniform change in each plane was considered and characterised using Wooptix
S.L’s technique. However, due to intensity losses, the technique was not completely
reliable. Positive index changes were observed for a 10X objective, and negative changes
for a 20X objective and 40X magnification (considered the most reliable). We compared
the index changes for different energy doses per unit volume, finding a smooth change for
small doses in the order of ~ 107#, and a negative change from a threshold dose of around
200 n.J/pm?®. From this threshold, negative changes of the order of ~ (107% — 1073)
were observed. These planes, produced from the threshold dose, were classified as type
2 modifications. The findings of this study are in good agreement with the available
literature.
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5 Conclusion

El desarrollo de los laseres de femtosegundo ha supuesto un gran impacto referente a la
modificacién estructural con interés en la industria fotonica. Es posible crear estructuras
estables embebidas en materiales con aplicacion directa en la industria tecnolégica. En el
presente trabajo se ha hecho un estudio en diéxido de silicio, que abre la puerta a trabajar
con este material en futuras investigaciones.

En primer lugar se obtuvo una calibracion entre la distancia que habia que desplazar
el objetivo empleado para controlar el enfoque del haz laser gaussiano y la profundidad
real a la que se producia la escritura. Ademas, se han estudiado los valores umbrales de
la energia del pulso a los que se produce tanto el cambio de indice como ataque quimico,
permitiendo trabajar en rangos energéticos 6ptimos para estudios futuros. Por tltimo, se
ha hecho uso de los resultados anteriores para fabricar planos embebidos en silice con el
objetivo de caracterizar el cambio de indice de refraccion, con ayuda de Wooptix S.L. Se
fabricaron planos obteniéndose cambios de indice del orden de An ~ (107* —1073), tanto
positivos como negativos. Se obtuvo la tendencia del cambio de indice en funcién de la
dosis energética (ver figura 15a) y se comparé con literatura ([44]), permitiendo inferir a
falta de comprobacion experimental, que los planos fabricados se encuentran en la region
de cambio de tipo 1, asi como en la regiéon de tipo 2. En los resultados se contempla
la frontera entre estos dos tipos de cambio, haciendo que este estudio sea especialmente
interesante tanto para la futura fabricacién en silice como para mejorar la técnica desa-
rrollada por Wooptix S.L.

Por otro lado, el Trabajo de Fin de Grado ha sido un reto apasionante en el que se han
podido poner a prueba los conocimientos adquiridos a lo largo de todo el Grado de Fisica.
Se pudo desarrollar la capacidad critica cientifica a la par que entender, comprender y
formar parte de los grupos de investigacién actuales en los campos tanto de la microscopia
como de la fotonica. Trabajos de esta indole abren la puerta a la exploracion de la creacion
de microestructuras como guias de onda, que sientan las bases de futuras investigaciones
en el campo de la foténica que puedan resultar transformadoras.

Summary: Conclusion

The development of femtosecond lasers has had a great impact in terms of structural
modification with interest in the photonics industry. First of all, the calibration for
writing at a desired depth has been found. In addition, the energy thresholds at which
morphological changes occur in the material were studied. Finally, planes were fabricated
obtaining index changes of the order of An ~ (107 — 1073), both positive and negative.
The tendency of the index change as a function of energy dose was obtained (see figure
15a) and compared with literature ([44]), allowing to infer in the absence of experimental
verification that the fabricated planes are in the region of type 1 change, as well as in
the region of type 2. The obtained results allow research groups to conduct photonic
microfabrications in Si0y with high precision. The study has also been of great use to
the company Wooptix S.L for the improvement of its technique. Studies of this nature
open the door to exploring the creation of microstructures as waveguides, laying the
foundations for future transformative research in the field of photonics.
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