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APLICACION DE LA MICROSCOPIA HOLOGRAFICA DIGITAL EN TRANSMISION
PARA LA CARACTERIZACION DEL ESPESOR DE RECUBRIMIENTOS DELGADOS

Aplication of transmition digital holographic microscopy for the characterization of thin films thickness

RESUMEN

En este trabajo se implementa un sistema oOptico experimental de microscopia
holografica digital para medir espesores de capas delgadas.

Se alcanzo la reconstruccion tridimensional de la superficie como una imagen de
contraste de fase a través de procesamiento computacional de los hologramas
digitales. Estas imagenes permiten mediciones cuantitativas de los espesores de
los recubrimientos delgados.

Esta técnica se aplicod para medir los espesores de recubrimientos de silice
bioactivados con particulas de wollastonita producidos por la técnica sol-gel. Las
deposiciones se hicieron mediante el método de inmersion-extraccion con
diferentes velocidades y usando 10% p/p de particulas de wollastonita dispersas
en el sol de silice.

PALABRAS CLAVES: holografia digital, métodos épticos, recubrimientos,
wollastonita.

ABSTRACT

I n this work an experimental optical system of digital holographic microscopy is
implemented to measure thicknesses of thin films.

The three-dimensional surface reconstruction was achieved as a phase contrast
image obtained through computational processing of digital holograms. These
images allow quantitative measurements of thin films thicknesses.

This technique was applied to measure silica depositions bioactivated with
particles of wollastonite produced by means of sol-gel technique. The
depositions were made through dip-coating method with different velocities and
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1. INTRODUCCION

La determinacion de espesores es crucial en la
caracterizacion de recubrimientos delgados. Para ello
existen herramientas tipicas como los perfildometros
mecanicos y opticos. Dentro de los perfilometros dpticos
podemos ubicar la microscopia holografica digital. Esta
herramienta interferométrica surgié de la idea inicial
propuesta por D. Gabor[l] sobre holografia, la cual
permite mediante el registro de la interferencia de
campos Opticos coherentes guardar y extraer informacion
que en otras técnicas de formacion de imagenes no es
posible. La microscopia holografica digital permite el
andlisis de objetos microscopicos con resoluciones
transversales similares a las obtenidas en microscopia
optica, pero ademads, al sacar ventaja de la naturaleza de
la holografia, permite analisis axiales mediante el acceso
a valores cuantitativos de fase[2]. En los ultimos afios
esta técnica ha sido utilizada en diferentes pruebas, entre
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ellas el estudio de muestras bioldgicas, el andlisis de
deformaciones, caracterizacion de  microsistemas
mecanicos y oOpticos, entre otros.[3-6] Los montajes
opticos de registro son varios. Existen esquemas en
reflexion y en transmision[7], ademas hay diferencias en
cuanto a la direccion o angulo entre los haces que
interfieren para formar el holograma lo que los clasifica
como hologramas en linea o fuera de eje[7, §8].

En el caso de visualizacion de objetos de fase puros ya
sean bioldgicos o no bioldgicos se utilizan sistemas
basados en microscopia como los contraste de fase de
Zernike, de campo oscuro o de interferencia diferencial
contrastada de Normansky[9] y aunque todos ellos evitan
las tinciones de las muestras, no permiten la extraccion
de caracteristicas cuantitativas representadas en la fase.
En el caso de la microscopia holografica digital de
transmision los valores de la imagen de fase representan
diferencias de longitud de camino 6ptico que surgen tanto
de la morfologia de las muestras como de los cambios de
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indice de refraccion[10]. En este trabajo esta herramienta
se utiliza para la caracterizacion de espesores de capas de
silice amorfa, y de silice amorfa con particulas de
wollastonita dispersas, obtenidas por sol-gel y
depositadas sobre portaobjetos de vidrio a través de la
técnica de inmersion-extraccion. Los resultados de las
mediciones de espesores estan en el rango de 0.5um a
1.1um.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Microscopia Holografica Digital

En general la holografia digital supone el registro de un
holograma mediante un montaje dptico interferométrico y
su posterior reconstruccion mediante un sistema de
computo[11]. El sistema interferométrico lleva acabo el
registro de la informacion de amplitud tanto como la de
fase de un frente de onda a través de un registro de
intensidades. La ecuacion 1 representa el patron de
intensidades 1(x,,y,) generado por la interferencia de

una onda de referencia con amplitud compleja R(x,, Y, )
y una onda objeto con amplitud compleja O(x,y, )-

I(Xhﬂyh):‘ R(XhaYh)"‘o(XhaYh) ‘2
=\R(xh,yhj2+\O(xh,yhj2+... (1)
R*(Xhayh)o(xhayh)+ R(Xhayh)o*(xh’yh)

donde el subindice h representa la ubicacion en el plano
holograma y * indica complejo conjugado.

La reconstruccion numérica producira la recuperacion
de la amplitud compleja del frente de onda objeto
O(X, y), es decir el frente de onda portador de la

informacion de interés.
2.1.1 Registro Holografico

Los registros de los hologramas se han hecho en un
montaje holografico digital que se basa en una
configuracion Mach-Zehnder[11] el cual en uno de sus
brazos contiene la muestra a analizar. El montaje
experimental se esquematiza en la Fig. 1.

Figura 1. Montaje experimental para el registro de hologramas
(ver texto para explicacion)

En el montaje el haz proveniente de la fuente laser
(A =632.8nm) es dividido en un haz de referencia y un
haz objeto. El haz de referencia, que en la figura sigue la
trayectoria inicial del laser, es colimado para formar una
onda plana que interfiere en el plano del CCD con el haz
objeto el cual ha sufrido difraccion al atravesar la
muestra y ha sido magnificado por el objetivo de
microscopio (40X 0.65 NA). Con la inclinacién del
espejo M o el cubo divisor de haz (BSC), que es el que
acopla los dos haces para ser dirigidos de nuevo al CCD,
se logra la introduccion del angulo necesario en el
esquema fuera de eje. El registro y digitalizacion de los
hologramas se lleva a cabo mediante una cédmara JAI
CV-M4+CL y una tarjeta de adquisicion CORECO X64-
CL. Esta camara tiene 1280x1024 pixeles cuadrados de
lado 6.45um y una salida en escala de grises de 10 bits.

2.1.2 Reconstruccion Numérica.

El procesamiento numérico de los datos holograma
reproduce computacionalmente la difraccion que sufre la
onda de reconstruccion en un proceso Optico holografico
convencional donde el holograma actia como la rejilla
difractante[2]. En este trabajo se utiliza el método del
espectro angular para el calculo de la difraccion del
campo Optico[2], el cual se vale de la representacion de
los frentes de onda en términos de ondas planas para
generar la imagen necesaria en un plano determinado.

Veamos, si el frente de onda en el plano z=0 es
O(X, y,O) entonces su espectro angular se obtiene al
tomar su transformada de Fourier[2],

Alk, .k, :0)= HO(X, y,0)expl-ilk,x+k,y)|dxdy, )

donde k,,k, son las correspondientes frecuencias

espaciales en X e y. En este caso el espectro angular
objeto, que es el de nuestro interés, no estd aislado sino
que se obtiene como una zona especifica del total
correspondiente a la transformada de Fourier del
holograma. Por lo tanto la obtencion de este espectro
angular se puede considerar como el resultado del filtrado
espacial del holograma. Ahora, si se desea recuperar el
frente de onda objeto en fase y amplitud para el plano
especifico que se registrd en el holograma, basta con
llevar a cabo la transformada de Fourier inversa del
espectro angular obtenido, asi:

O(x.y.0)= [[ Alk,.k, :0)explilk,x+k,y)]dk, dk, - (3)

Pero si se requiere la reconstruccion del frente de onda en
un plano diferente, entonces se necesita una propagacion
digital que en este caso se hace a partir del espectro
angular ya hallado. EI espectro angular de un frente de
onda se interpreta como la descomposicion en ondas
planas de éste, asi que la propagacion de un frente de
onda a través del espectro angular involucra la
propagacion de una onda plana la distancia z que se
desea. Asi la propagacion de una onda plana componente
se representa asi:
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A(kx’kw ) (kx,ky,O)eXp[i(kzZ)], “4)
donde k, = /k* —k; —k;

Por lo tanto el frente de onda objeto total en un plano
perpendicular a la direccion de propagacion z estd dado
por la transformada inversa de Fourier de su
correspondiente espectro angular propagado[12]:

O(x.y.2)= [ Alk,.k,:2)explilk,x+k, y)]dk, dk, - (5)

Esta reconstruccién holografica digital contiene
entonces la informacion de fase y amplitud del frente de
onda objeto para una distancia z especifica.

2.1.3 Reconstruccién en Fase y Correccion de
Aberraciones

Para la cuantificacion del desfase que genera el paso de la
luz laser a través de la muestra, es necesario corregir los
cambios en fase inherentes a defectos o naturaleza del
montaje utilizado y que no representan cambios reales
debidos al objeto. El principal cambio de fase que surge
del montaje experimental estd dado por la curvatura de
frente de onda inducida por el objetivo de microscopio
usado en la magnificacion. Este problema se corrige con
procesamiento numérico y la obtencién de un holograma
de referencia[13, 14]. Este holograma de referencia
permite obtener la fase proveniente s6lo del montaje y asi
sustraerla de la fase objeto obtenida[13].

Figura 2. a) Registro holografico digital b) Espectro angular
del holograma mostrando la zona correspondiente al objeto c)
reconstruccion amplitud objeto d) reconstruccion fase objeto.
(objeto biologico)

En la Fig. 2b se muestra el espectro angular del
holograma de la Fig 2a y la regién especifica que
corresponde al espectro angular objeto. Ademas de la
imagen de amplitud y fase usuales (Fig. 2c y 2d)
provenientes del proceso de reconstruccion descrito. La
imagen de fase contiene entonces valores que provienen

del montaje y que no corresponden a valores de fase
producidos por el objeto por lo que con el uso del
holograma llamado de referencia se puede obtener esa
fase y removerla.

Como se puede observar en la Fig. 2d la imagen de
fase esta representada de una manera discontinua, esto es
debido a la naturaleza del proceso de obtencion de fase y
estd representacion se conoce regularmente como mapa
de fase 2m ya que su representacion ésta restringida al
intervalo acotado 0 a 2zn[15]. El proceso de eliminacion
de estas discontinuidades o desenvolvimiento de fase
permite pasar de este mapa discontinuo o envuelto a un
continuo de la informacion que necesitamos[16].

2.2. Preparacion de Muestras.

El sol de silice se prepard a partir de una reaccion de
catalisis acida utilizando como precursores de silice
tetraetoxisilano (TEOS, ABCR), y metitrietoxisilano
(MTES, ABCR)(8].

Las suspensiones fueron preparadas adicionando al sol de
silice un 10% de particulas de wollastonita comercial
(NYAD 1250), producida por MINERA NYCO S.A.
(USA) con un tamafio medio de 3.5um. Luego se realiz6
un proceso de homogenizado de la suspension con un
agitador Silverson L2R UK, durante un tiempo de 4
minutos y en el intermedio del homogenizado se adicion6
éster de fosfato en un 3% en peso con respecto a la masa
de particulas para estabilizar las suspensiones[17-20].

2.3. Recubrimientos.

Para realizar la deposicion de los recubrimientos se
utilizaron como sustratos portaobjetos de vidrio. Sobre
estos sustratos se depositaron recubrimientos libres de
particulas de wollastonita y con particulas dispersas por
medio de la inmersion del sustrato en el sol y en la
suspension, respectivamente, y con una posterior
extraccion a 5 diferentes velocidades en un rango de
4.1cm/min a 18.lcm/min[8, 21]. Todos estos
recubrimientos se sometieron a un tratamiento térmico de
densificacion a 400°C durante 30 minutos. Previo al
tratamiento térmico se removio parte de la deposicion por
medio de una punta de cobre lo que generd un escalon en
la muestra lo que evidencia el espesor del recubrimiento.

3. RESULTADOS Y ANALISIS

En esta seccion se presentan los resultados de Ia
aplicaciéon de la técnica de microscopia holografica
digital a la medicion de espesores de deposiciones. Las
muestras a analizar son objetos traslicidos que en el caso
en que la deposicion es libre de particulas son objetos
puros de fase en los que la imagen de amplitud, la cual es
equivalente a la imagen obtenida en un microscopio
optico convencional, no hace visible ningiin contraste
(Fig.3a). En estos casos es el acceso a la fase lo que hace
posible la visualizacién de la ranura que se generd con la
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punta de cobre ademds de otros detalles como los que
muestran que esta punta tenia pequefias imperfecciones.
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Figura 3. Aplicacion de la técnica holografica a la medida de
espesores. a) Imagen de amplitud b) imagen de fase envuelta c)
perfil de alturas 3-D d) perfil del escalon en una linea.

En la Figura 3 se muestran los resultados de la aplicacion de la
técnica holografica para la muestra con recubrimiento libre de
particulas a una velocidad de extraccion de 8.8cm/min. La
figura 3a muestra la imagen de amplitud que como se ha
mencionado no revela la existencia del escalon generado por la
punta de cobre. Mientras que la imagen de fase envuelta, figura
3b, hace clara la existencia del escalon pero todavia requiere del
desenvolvimiento de fase y la conversion de sus valores a
mediciones de altura. Los valores de fase se relacionan con la
altura segun[6, 12]

h=¢ F_¢2ﬂ(n_1), ©)

donde ¢ es la fase obtenida, 1 es la longitud de onda y n es
el indice de refraccion de la muestra a la longitud de onda
utilizada.

Asi en la figura 3¢ se hace una visualizacion 3-D del perfil de
alturas y en la figura 3d se da un corte transversal de éste a

partir del cual se obtienen los valores de espesor de la capa
depositada.
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Figura 4. Perfiles de alturas para recubrimiento con particulas a)
perfil 3-D b) perfil en una linea.

La figura 4 muestra el perfil del recubrimiento con
particulas dispersas y con una velocidad de extraccion de
4.1cm/min donde se aprecian variaciones localizadas de
la superficie debido a la presencia de las particulas de
wollastonita en la matriz de silice. Estas variaciones se
deben al incremento del indice de refraccion en las
regiones del recubrimiento que existen las particulas.
Traduciéndose en un aumento de la longitud de camino
optico en regiones localizadas y por tanto en un aparente
aumento de la altura del recubrimiento.

Velocidad | Espesor de | Espesor de
(cm/min) recubrimiento sin | recubrimiento con
particulas (um) particulas (um)
4.1 0.50+0.02 0.42+0.02
8.8 0.58+0.02 0.51+£0.02
11.1 0.88+0.02 0.80+0.02
15.6 1.05+0.02 0.94+0.02
18.1 1.10+0.02 1.00+0.02

Tabla 1. Espesores de recubrimientos con particulas y sin
particulas de wollastonita para velocidades de extraccion entre
4.1y 18.1 cm/min

La aplicacion del procedimiento Optico anterior, el cual
para este ensayo se le estim6 una incertidumbre de
20nm[22], permitié hacer un estudio de espesores para
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diferentes velocidades de extraccion como se muestra en
la Tabla 1 observiandose que éstos aumentan con el
aumento de la velocidad de extracciéon. También se
evidencia que para una misma velocidad de extraccion
los espesores del recubrimiento sin y con particulas
difieren. Esto se debe a la presencia del éster de fosfato
como agente dispersante en la estabilizacion de la
suspensiones, el cual disminuye la viscosidad del sol en
la suspension aumentando el drenaje de la solucion
durante el proceso de extraccion.

4. CONCLUSIONES

Se mostrd6 que es posible utilizar la técnica de
microscopia holografica digital en la caracterizacion de
espesores de recubrimientos delgados y se evidencia que
esta herramienta tiene la posibilidad de reconstrucciones
3-D de superficies en materiales con indice de refraccion
homogéneo o visualizacion de cambios de indice de
refraccion inducidos por algln tipo de tratamiento en los
materiales.

La resolucion del sistema nos permitié observar los
cambios de espesor a medida que se daban los cambios
de velocidad y ademas, como la disminucion de
viscosidad en las suspensiones de particulas por uso del
éster de fosfato, disminuia sistematicamente el espesor
del recubrimiento que contenia las particulas de
wollastonita.
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