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RESUMEN

Las metalentes plasmoénicas son diminutas superficies planas na-
noestructuradas que han sido ampliamente estudiadas por su capa-
cidad de focalizar luz en regiones del espacio cercanas al limite de
difraccion. Su funcionamiento se basa en la interferencia de frentes de
onda provenientes de aberturas de tamafio sub-longitud de onda (es-
parcidores) en una pelicula metalica delgada. Su eficiencia y diseno
dependen de la geometria y posicion de los esparcidores, asi como
de los materiales empleados en su fabricacion, principalmente metales
nobles como el Oro y la Plata. Ademas de las pérdidas 6pticas intrinse-
cas por absorcion, estos materiales generan gradientes de temperatura
que danan las nanoestructuras. Para superar esta limitante, el Nitru-
ro de Titanio (TiN) ha sido estudiado y propuesto como un material
plasmoénico alternativo, el cual, ademas de tener un punto de fusion
mas alto, permite sintonizar su permitividad dieléctrica en funcion de
los parametros de crecimiento. Basados en el método de la ecuacién
integral, en este trabajo de tesis presentamos el diseno de metalentes
cilindricas plasmonicas de TiN para un funcionamiento analogo al de

una lente esférica y al de un biprisma de Fresnel. Para este propésito,

XVI



RESUMEN XVII

se fabricaron peliculas delgadas de TiN mediante la técnica de erosién
ionica reactiva. La permitividad relativa de las peliculas de TiN, fue
medida experimentalmente por elipsometria. A partir de estos datos
experimentales, se demuestra numéricamente que las metalentes de
TiN tienen un desempeno similar a las metalentes de Oro, especial-
mente cuando son disenadas metalentes de gran profundidad de foco
a partir del diseno basado en el biprisma de Fresnel. Estos resultados
abren nuevas perspectivas en el disenio de dispositivos planos, diminu-
tos y térmicamente estables para aplicaciones en sistemas formadores

de imégenes.



OBJETIVOS

Planteamiento del problema

El desarrollo de nuevas tecnologias para el diseno y fabricacion
de elementos épticos a escalas micro y nanométricas, ha sido un tema
de amplio estudio en los ultimos anos. Entre los diversos dispositivos
que han sido estudiados por la comunidad cientifica se encuentran las
denominadas metalentes plasmoénicas, las cuales son metasuperficies
planas que permiten controlar la transmision de la luz cerca del limite
de difraccién. Su principio de operacion esta basado en la interferencia
constructiva de la luz esparcida por diminutos elementos nanométricos
(esparcidores) colocados en la superficie de peliculas delgadas metédli-
cas; de esta forma, la luz incidente puede ser enfocada en pequenas
regiones del espacio y, pueden ser aplicadas como elementos para la

formacién de imagenes.

Usualmente, las metalentes plasménicas son disenadas y fabrica-
das a partir de metales nobles como el Cobre, la Plata y el Oro, siendo
este ultimo material el mas socorrido para aplicaciones en el rango

del espectro visible e infrarrojo cercano. Sin embargo, ademas de las
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OBJETIVOS XIX

pérdidas épticas por efecto Joule intrinsecas a la propagacién de ondas
electromagnéticas en materiales con permitividad dieléctrica comple-
ja, al ser irradiado con fuentes de luz coherentes, el Oro es degradado
facilmente ya que la fluencia del haz incidente comienza a fundir las

nanoparticulas, ocasionando danos irreversibles en las metalentes.

En anos recientes, el Nitruro de Titanio ha sido estudiado co-
mo un material alternativo para aplicaciones plasmoénicas. Este mate-
rial ceramico, ademas de presentar un punto de fusiéon mas elevado,
presenta propiedades electro-opticas similares a las del Oro, debido a
sus semejantes configuraciones electréonicas. Mas aun, a diferencia del
Oro, en funcién de los parametros experimentales empleados en su
crecimiento, puede ser sintonizada su permitividad dieléctrica, lo cual
permitiria ampliar el rango de frecuencias 6pticas para la operacién
de las metalentes. Sin embargo, hasta nuestros dias, el TiN no ha sido
explorado como material para diseno de metalentes plasmoénicas. Esto
es debido a que hay diversas variables que deben ser consideradas en
el proceso de crecimiento de este material, pero sus alcances lograrian
desarrollar metalentes altamente resistentes al calor, sintonizables pa-
ra operar a diferentes longitudes de onda y que reducen el costo de las

materias primas empleadas.

Hipétesis

Sabiendo que diversas metasuperficies nanoestructuradas fabrica-

das a partir de metales nobles como el Oro han sido empleadas para



OBJETIVOS XX

enfocar y estructurar haces de luz, la hipotesis general del proyecto
de tesis doctoral es saber si es posible disenar microlentes plasmonicas
basadas de Nitruro de Titanio (TiN). Dado que la respuesta electro-
6ptica (permitividad eléctrica) de este material puede ser sintonizada
en funcién de sus parametros de crecimiento, las metasuperficies desa-
rrolladas podran ser sintonizadas para trabajar en diferentes regiones
del espectro electromagnético, ampliando las capacidades de las meta-

superficies convencionales fabricadas a partir de metales nobles.

Objetivo general

Disenar microlentes plasmoénicas a base de Nitruro de Titanio que
tengan un desempeno optico competitivo en comparacion con las me-
talentes plasmoénicas de Oro convencionales para aplicaciones de foca-

lizacion de luz.

Objetivos especificos

Los objetivos especificos del proyecto de doctorado fueron los si-

guientes:

» Realizar una amplia revisién bibliografica del estado del arte de

lentes plasmoénicas.

» Desarrollar una herramienta numérica rigurosa (método de la
ecuacion integral) para el disefio numérico de metalentes plasmoni-

cas.



OBJETIVOS XXI

» Realizar entrenamientos técnicos para el empleo de diversas técni-
cas experimentales para el crecimiento y caracterizacion de pelicu-
las delgadas de TiN, tales como crecimiento de peliculas delgadas
mediante erosion idénica reactiva, microscopia de fuerza atomica
(AFM), fotolitografia, elipsometria, resonancia plasménica total-

mente atenuada (ATR), espectroscopia, entre otras.

s Demostrar numéricamente el enfocamiento de haces de luz me-
diante metalentes de Oro haciendo uso del método de la ecuacién

integral.

» Disenar numéricamente metalentes plasmoénicas de Oro de gran
profundidad de foco para mejorar las capacidades de las metalen-

tes convencionales.

= Fabricar peliculas delgadas de Nitruro de Titanio mediante la

técnica de erosion idnica reactiva.

» Caracterizar experimentalmente las propiedades fisicas de las pelicu-
las de TiN fabricadas: rugosidad, permitividad eléctrica, transmi-

tancia y resonancia plasmonica por ATR.

= Disenar y caracterizar numéricamente metalentes de TiN em-
pleando los parametros electro-épticos obtenidos experimental-

mente a partir de las muestras fabricadas.

= Comparar el desempeno de las metaletes de TiN contra las me-

talentes de Oro para metalentes esféricas y metalentes de gran
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profundidad de foco.



CapriTULO 1

INTRODUCCION

A partir del desarrollo de herramientas tecnolégicas que permiten
fabricar dispositivos a escalas nanométricas, en los iltimos anos, gran
parte de la comunidad cientifica ha dedicado amplios esfuerzos para el
desarrollo de dispositivos cada vez mas y més pequenos. Esto debido
a su portabilidad y eficiencia de operacién en comparacion con dispo-
sitivos tradicionales. Por ejemplo, los chips que han revolucionado a
la industria de la microelectronica, medicamentos que contienen nano-
particulas para el tratamiento de enfermedades, entre otras, y el area
de la 6ptica no es la excepciéon. Desde de las primeras demostraciones
experimentales [1] de la propagacién de luz por debajo del denominado
limite de difraccién [2], han sido desarrollados diversos sistemas épticos
micro y nanométricos para reemplazar elementos 6pticos macrométri-
cos como polarizadores, filtros épticos, multiplexores, por mencionar
algunos [3,4]. El progreso de estos sistemas han sido posible gracias
al surgimiento de los llamados metamateriales opticos, los cuales son

materiales que, al ser nano-estructurados, presentan propiedades elec-
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tromagnéticas diferentes a las que tendrian de manera intrinseca [5].
Usualmente los metamateriales usados en 6ptica son aquellos basados
en metales y que hacen uso de lo que conocemos como resonancias
plasmonicas [6] para su operacion, de manera que pueden ser emplea-

dos para controlar y confinar luz a escalas sublongitud de onda [6-11].

Dentro de los diversos metamateriales se encuentran las metalen-
tes, las cuales son elementos 6pticos micrométricos de ultima genera-
cion que permiten enfocar la luz a escalas comparables a la longitud
de onda [12,13]. El disefio de estas metalentes es muy variado, que van
desde los disenos mas sencillos con un arreglo de nano-rendijas, hasta
formas complejas sobre una pelicula de metal [13-21] que han sido
de gran utilidad en el area de microscopia de alta resolucion, guiado

éptico, entre otras [22,23].

El diseno de elementos 6pticos basados en metales nanoestructu-
rados surge a partir del trabajo de Ebbesen y colaboradores [1] repor-
tado sobre transmision de luz mediante rendijas, donde demostraron
la transmisioén de luz por el acoplamiento de luz con plasmones de su-
perficie en arreglos bidimensionales de agujeros de tamano sublongitud

de onda.

Uno de los elementos 6pticos mas comunes que se han disenado ba-
jo este esquema de arreglos de nano-rendijas sobre peliculas metalicas
son las denominadas lentes plasmoénicas. Su funcionamiento es analogo

a las lentes convencionales fabricadas de dieléctricos transparentes: la
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forma de un haz incidente de luz cambia debido a la refraccion que
sufre debido al cambio de indice de refracciéon. Desde el punto de vista
de la éptica ondulatoria, las lentes retardan la fase del frente de onda
del campo éptico, desde el punto de vista de la éptica difractiva la luz
es modificada debido a la difraccion ocasionada por las superficie del

dieléctrico.

Una de las primeras pruebas con nano-rendijas sobre peliculas
metalicas fue reportada por Sun y Kim en 2004. Ellos disenaron cada
nano-rendija para que la luz pudiera transmitirse con una fase deter-

minada, la cual depende del grosor de la pelicula metélica [24].

Otro trabajo de gran relevancia es el reportado por Shi y colabo-
radores. Ellos propusieron un método para modular la fase de la luz
para modificar el frente de onda. Su método consistié en cambiar el
ancho de las rendijas sobre la pelicula de metal de grosor uniforme,
lo cual demostraron numéricamente a partir del método de diferencias
finitas en el dominio del tiempo (FDTD). Como resultado, para una
lente de Plata iluminada con una onda plana con polarizaciéon trans-
versal magnética (TM) y con longitud de onda A =650 nm a incidencia
normal, encontraron un factor de enfocamiento de 1.8 veces respecto

de la intensidad del haz incidente [13].

Una variante que hizo Sun en 2006 fue colocar cerca de la lente
una barra de metal, esta barra modifico la luz transmitida de la lente.

Los efectos variaron dependiendo del tamano de la barra y la distancia
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a la que se encontraba respecto de la lente. Para una pelicula de Plata
de grosor 300 nm, con una distancia entre la barra y la lente de 300 nm,
y un didmetro de 400 nm de la barra, iluminando con una onda plana
con polarizacion TM (A = 600 nm) logré que la luz transmitida se
difracte y funcione como un divisor de haz. También utilizé el método

de FDTD para la simulacién numérica [25].

Otro reto al que se han enfrentado los disenadores de metalentes
es la aberracién cromética, sin embargo, en 2018 Wang y colaborado-
res [16] lograron disenar y fabricar una metalente, sobre un sustrato de
AlyO3, que corrige dicho problema mediante la inclusiéon de un elemen-
to unitario integrado resonante con el método de fase Pancharatnam
— Berry. Dichos elementos unitarios, nanopilares de Nitruro de Galio
(GaN), estructuras solidas e inversas compensaban la fase para cada
longitud de onda y permitieron que todas las longitudes de onda en el

rango visible se pudieran enfocar en el mismo punto.

Otra manera de focalizar la luz es colocar un bloque de un me-
tamaterial sobre las lentes de nano-rendijas de manera que las ondas
electromagnéticas se propaguen a través de él de manera que se com-
pense la fase del haz de luz a la salida [26]. También se ha propuesto
rellenar las rendijas de otros materiales, por ejemplo de cristal liquido
para cambiar el indice de refraccion y controlar el perfil de la luz trans-
mitida [27]. Estos son algunos de los trabajos mas relevantes, pero el

tema de investigacion es amplio y cada dia son desarrolladas nuevas



CAPITULO 1. INTRODUCCION 5

propuestas.

A pesar de que regularmente se utiliza el Oro para las lentes en
el rango visible, han disenado y fabricado lentes de Aluminio, Plata,
interfaces Ag/SiO,, entre otros, que funcionan en el rango visible [28—
30]. Un estudio sobre como el aumento del tamano de las lentes puede

ayudar al enfocamiento de la luz fue publicado en 2011 [31].

Existen diferentes métodos numéricos para el diseno y caracte-
rizacion de las metalentes como FDTD [13,24], diferencias finitas en
el dominio de las frecuencias (FDFD) [32] y algoritmos rapidos de la
Transformada de Fourier [33]. A pesar de que pueden dar una buena
aproximacion en la caracterizaciéon en el flujo de energia en campo cer-
cano, presentan imprecisiones en la determinacién de la eficiencia de
transmision de las metalentes en el campo lejano debido a la discre-
tizacién tanto de los esparcidores como del medio circundante. Para
superar estas limitantes numeéricas, lo mejor es recurrir a métodos ri-
gurosos que no hagan el uso de aproximaciones en las ecuaciones de
Maxwell que definen el comportamiento de la interaccién de la luz
con los materiales. Un método riguroso es el método de la ecuacion
integral, el cual calcula el campo electromagnético esparcido a partir
del segundo teorema integral de Green, sustituyendo el material por
una coleccion de fuentes puntuales interactuando entre si y con la luz

incidente [34, 35].

La gran mayoria de los metamateriales que funcionan en el rango
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visible estan basados en metales nobles como el Oro, la Plata o el
Cobre [21,36-38]. Un inconveniente de estos es que al absorber la luz,
generan que electrones libres circulen por el metal y, como lo explica el
efecto Joule, se da pie al proceso irreversible de la conversién de luz en
calor lo cual dafia la forma de las estructuras del metamaterial [39]. Es
aqui donde el papel de la ciencia de los materiales es indispensable. Un

material ceramico que ha sido considerado en el area de la plasmonica

es el Nitruro de Titanio (TiN) [40].

El TiN resulta ser un material prometedor debido a la capacidad
de sintonizar sus propiedades eléctricas en funciéon de las condiciones
de crecimiento [40-42] y por la ventaja de tener punto de fusién mayor
al de los metales nobles (> 2900°C), una mayor dureza y resistencia
a la corrosién [43,44]. La erosién idnica reactiva es una técnica muy
utilizada para el crecimiento de peliculas delgadas de este material por

la vialidad del control de los parametros de crecimiento [43,45,46].

Teniendo en cuenta cuales son las limitaciones de los metales no-
bles en la plasmoénica y los complejos disenos de las micro y nano-
estructuras de las metalentes que complican su fabricacion, se propo-
ne en esta tesis un diseno simple de metalentes basadas en Nitruro
de Titanio con nano-rendijas, cuyo funcionamiento es similar al de

metalentes de Oro.

En esta tesis se presenta la comparacion del estudio de metalentes

plasmoénicas de nano-rendijas de Nitruro de Titanio con metalentes de
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Oro en el rango visible del espectro electromagnético. Para el disefio
se eligieron una fase de onda esférica y la fase de un biprisma de Fres-
nel. La caracterizaciéon numérica se realizdé con el método de la ecua-
cion integral, método numérico riguroso que permite calcular el campo
electromagnético esparcido por una estructura metélica considerando
fuentes puntuales sobre el perfil de las metalentes. Se demuestra que,
para ambas fases, las metalentes de Nitruro de Titanio tienen un com-
portamiento similiar a las metalentes de Oro, por lo que es posible
desarrollar metalentes plasmoénicas de Nitruro de Titanio que son re-
sistentes a altas temperaturas y con la ventaja de poder sintonizar su
respuesta éptica variando los parametros de crecimiento del Nitruro
de Titanio. Con estos resultados se contribuye al diseno de metalen-
tes plasmonicas de sencilla fabricacion que pueden ser utilizadas en

sistemas Opticos para formacién de iméagenes.

El documento esta dividido en 5 capitulos. Los conceptos basicos
sobre los metamateriales y metalentes, se presentan en el capitulo dos,
mientras que las técnicas de de crecimiento y caracterizacion del Nitru-
ro de Titanio asi como de las metalentes plasmonicas se muestran en
el tercero. Los resultados de la comparacion del funcionamiento de las
metalentes plasmonicas de TiN y de Au se encuentran en el capitulo
cuatro. En el capitulo cinco es donde son plasmadas las conclusiones
de este trabajo, asi como el trabajo a futuro que resultaron del pro-
yecto. Finalizando con las referencias bibliograficas y las actividades

realizadas durante el doctorado como presentaciones en congresos y
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estancia doctoral en el extranjero.



CAPITULO 2

CONCEPTOS FUNDAMENTALES

2.1 METAMATERIALES OPTICOS

La curiosidad y los nuevos retos tecnologicos han llevado a diver-
sos grupos de investigacién a desarrollar materiales fuera de lo con-
vencional, con propiedades fisicas diferentes a las que presentarian de
forma natural, a este tipo de materiales se les conoce como metama-
teriales. Entre las propiedades fisicas de estos materiales que pueden
ser modificados artificialmente se encuentran la susceptibilidad éptica,
permitividad eléctrica, permeabilidad magnética, indice de refraccién,
respuesta Optica quiral, respuesta térmica, coeficiente de elasticidad,
propiedades mecanicas y actsticas, por mencionar algunas [5,47,48].
En lo que respecta a las propiedades electromagnéticas en el rango
de frecuencias Opticas, una forma de manipularlas es sintetizando los
materiales a nivel molecular, creando estructuras unitarias resonantes.

Una clasificacién de los metamateriales épticos en funcion de sus pro-
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piedades electromagnéticas se muestra en la figura 2.1. En esta figura,
los materiales se clasifican en funcién de la parte real de su permi-
tividad eléctrica € y la parte real de su permeabilidad magnética u.
Los materiales dieléctricos transparentes, son aquellos que tienen per-
mitividad eléctrica y permeabilidad magnética positiva. Este tipo de
materiales son los mas abundantes en la naturaleza. A frecuencias épti-
cas, en los metales se tiene una parte real de la permitividad eléctrica
negativa y parte real de su permeabilidad magnética positiva. Aquellos
materiales en los que la parte real de € y p son negativas, se carac-
terizan por presentar indices de refraccion negativo. Mientras que los
materiales donde € es positiva y pu negativa a frecuencias opticas ain

no han sido reportados.

Dieléctricos
transparentes

<0
nw>0

Plasma eléctrico

Metales en
frecuencias
opticas

>0
H<o

Plasma magnético
NO se presenta en

frecuencias
Opticas

Materiales con
indice de
refraccion negativo

FiGUuraA 2.1: Todos los materiales pueden ser clasificados dentro de alguna de las

combinaciones de su permitividad eléctrica, £, y permeabilidad magnética, pu.
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Para generar metamateriales épticos es necesario modificar la es-
tructura de los materiales que los componen a escalas nanométricas e
incluso a nivel molecular. Es por ello que resulta dificil fabricar me-
tamateriales 6pticos volumétricos, por esta razén lo mas conveniente
es trabajar con metasuperficies. Las metasuperficies son estructuras
planas con propiedades de los metamateriales, es decir, materiales bi-
dimensionales que ademas tienen la ventaja de poder ser integrados a
dispositivos dpticos [49]. Nosotros nos enfocaremos en el disefio meta-
materiales bidimensionales que, al modificar su respuesta 6ptica, fun-

cionaran como metalentes.

2.1.1 METALENTES

Dentro de las metasuperficies se encuentran las metalentes. Meta-
materiales bidimensionales que, al igual que las lentes convencionales,
modifican la fase de un haz de luz incidente para modificar su distri-
bucién de energia o enfocarlo en un punto. Para lograr un compor-
tamiento analogo al de los elementos épticos convencionales se disena
una distribuciéon de nanoestructuras que esparcen la luz de manera
controlada. La distribucién especifica de celdas unitarias permiten re-
ducir tamano, grosor y complejidad de los elementos épticos. Un as-
pecto importante de estos dispositivos planos, es que a diferencia de
las lentes convencionales no presentan difraccién ya que las estructuras

son de tamano menor a la longitud de onda. La técnica més utilizada
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para su fabricacién es la litografia. Inicialmente se fabricaron para las
micro-ondas, recientemente se han disenado para operar en la region
visible e infra-roja del espectro electromagnético. Esto ha surgido a
partir de estudios con estructuras nanométricas metdalicas (metalen-
tes plasmonicas) y dieléctricas, cuyas aplicaciones son amplias en la

microscopia, espectroscopia y la formacién de imagenes. [22,49].

2.1.1.1 METALENTES PLASMONICAS

Las metalentes plasmonicas poseen nanoestructuras de metales
nobles de tamano sublongitud de onda. Es posible formar imagenes de
alta resolucion con luz con estos elementos subdifractivos. Sus propie-
dades poco comunes son el resultado de la respuesta plasmonica de las
estructuras metalicas que tienen como funcién confinar la luz en re-
giones por debajo del limite de difraccién, y reemitirla de manera con-
trolada. Este campo electromagnético esparcido depende del tamano,
orientacién y forma de estos emisores [22]. Una de las estructuras mas
sencillas y de las primeras que se estudiaron son las nano-rendijas en
una pelicula delgada de metales nobles como el Oro [13] y la Pla-
ta [14,32]. Por su simplicidad, este tipo de estructuras son mas faciles
de fabricar con técnicas litograficas convencionales. Estas estructuras
subdifractivas consisten en arreglos de guias de onda del tipo metal-
dieléctrico-metal, por las cuales se propagan las ondas electromagnéti-

cas gracias a los plasmones polaritones de superficie. Cabe destacar
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que, por la geometria de las nano-rendijas, los plasmones de superficie
solamente pueden ser excitados cuando las rendijas se iluminan con

fuentes de luz con polarizacién transversal magnética (TM) [6, 13].

El enfocamiento de luz por una metalente de nano-rendijas se
orgina por la interferencia constructiva de los frentes de onda salientes
de cada rendija. Esta interferencia se logra por el empatamiento de fase
de los frentes de onda salientes y la fase del elemento 6ptico deseado
[13,32]. El célculo de la fase de los frentes de onda se realiza a través
de la relacién de dispersién de un medio de tres capas en funcién del
tamano y la posicion lateral de las nano-rendijas, y el grosor de la

pelicula metélica [50].

Una desventaja inherente a las metalentes plasmonicas es la pérdi-
da de luz transmitida debido a la absorcién de la energia en el rango
visible e infra-rojo [22]. Por lo que se han buscado materiales alterna-
tivos, como el Nitruro de Titanio, para mejorar su desempeno en este

rango del espectro electromagnético.

2.2 NITRURO DE TITANIO

El Nitruro de Titanio (TiN) es un material prometedor en el area
de la plasmonica debido a que presenta propiedades épticas similares
a las del Oro [42,51-53], pero con la ventaja extra de tener un punto

de fusion mas elevado y poder sintonizar su permitividad dieléctrica
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en funcién de sus pardmetros de crecimiento [54].

El Nitruro de Titano tiene diferentes fases estables, es decir que
las propiedades no cambian con el tiempo mientras no se aplique algu-
na restricciéon como la temperatura, presion, la composicién o alguna
fuerza externa mecdnica, eléctrica, magnética, entre otras. El diagrama
de fases para el Nitruro de Titanio se muestra en la figura 2.2 [55]. En
este diagrama, el eje horizontal inferior representa el porcentaje atomi-
co del Nitrégeno, el eje vertical la temperatura en grados centigrados
y el eje horizontal superior el porcentaje en peso del Nitrogeno. Los

rotulos en el diagrama indican las fases estables del sistema TiN.
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FiGura 2.2: Diagrama de fase para el TiN.

Las fases solidas en equilibrio del TiN son las siguientes y sus

estructruras son mostradas en la figura 2.3.

La solucién solida terminal hep, a — T'.

La solucion sélida terminal bee, 5 — 1.

El Nitruro tetragonal TisN.

El Nitruro fcc, 0 — T%.

El Nitruro bet, ¢ — TiN.
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FIGURA 2.3: Estructuras cristalinas para TiN a) a — T, b)3 — T, ¢)TiuN, d) 6 — T
ye)d —TiN.

En este compuesto, el Titanio es uno de los elementos de transicion
que lo conforma. Su configuracién electrénica le posibilita formar en-
laces con otros elementos. Es un metal ligero con una densidad de 4.51
g/em?, casi el doble que el Aluminio, y presenta una gran resistencia

mecanica [56].

El TiN es un material que tiene un punto de fusién alto y sobre-
todo es estable quimicamente a temperaturas elevadas, por lo que es
catalogado como un material refractario. Su atractiva combinacion de
las propiedades fisicas de los ceramicos y las eléctricas de los metales

es el resultado de la presencia de enlaces quimicos [57,58]:
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= Metélico. Este tipo de enlace se da al unirse los iones TiN™ practi-

camente inmoviles con los electrones de valencia.

= [6nico. Es una consecuencia de la transferencia de los electrones

del Titanio hacia el Nitrégeno por su mayor electronegatividad.

= Covalente. Es el resultado de la superposiciéon de los estados d del

Titanio y los p del Nitrégeno, con alguna interaccion metal-metal.

Los orbitales p del Nitrégeno con el Titanio forman enlaces cova-
lentes tanto del tipo o como 7. Esto sucede si los electrones estan entre
los dos ntcleos de los atomos constituyentes. Los electrones que no se
mantienen en esta region forman enlaces o* y su energia de enlace es
mayor a la correspondiente al enlace 0. Los enlaces que se forman en

Nitruro de Titanio se presentan en la figura 2.4 [55].

o Titanio -Nitrégeno

N
a) b) c)

FIGURA 2.4: Enlaces electrénicos en el TiN para el plano (100) del § =T N a) enlace

o, b) enlace 7 y ¢) enlace o.

Diversas aplicaciones exigen temperaturas mayores a 400 °C, tem-

peratura a la cual materiales plasmoénicos como el Oro y la Plata pre-
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sentan una respuesta Optica menor. Se ha reportado que a temperatu-
ras arriba de los 1200°C, para el TiN, la parte real de la permitividad
eléctrica es menos negativa, y la parte imaginaria aumenta, sin perder

su caracter metdalico en el rango visible-infra rojo cercano [54].
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METODOS Y MATERIALES

3.1 DISENO DE METALENTES PLASMONICAS

Para el desarrollo de esta tesis se disenaron dos tipos de metalentes
que emulan el comportamiento de dos sistemas comuinmente empledas
para sistemas 6pticos: una lente positiva (LP) y un biprisma de Fresnel
(BF) (Fig. 3.1). La lente convergente, como es bien sabido, modifica
los frentes de onda de la luz incidente para ser concentrada en una
region pequena del espacio a una distancia f del espacio posterior a
la lente (Figura 3.1a)). Un biprisma de Fresnel divide en dos partes el
frente de onda que incide sobre su base, de manera que se genera una
region de interferencia que produce un haz alargado, en donde influyen
su indice de refraccién n y el angulo de construccién a formado por las
caras del biprisma con la base. Las componentes del vector de onda
del frente de onda se pueden determinar geométricamente y foman un

angulo v = a(n — 1) respecto al eje de propagacién z (Fig. 3.1 b)).

19
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FiGUuRrA 3.1: Representacién del funcionamiento de elementos épticos convencionales

a) lente convergente y b) biprisma de Fresnel, y de metalentes plasmoénicas con fase

c) esférica y d) biprisma de Fresnel.

Las fases de estos dos elementos épticos convencionales estan da-

das por las ecuaciones (3.1) y (3.2) para una lente convergente y un

biprisma de Fresnel, respectivamente:

(3.1)

SOor =kf — k\/f2+ 22+ 2mm,

Opp = kxsiny £+ 2mm, (3.2)
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donde m es un numero entero, k = 27/\ es el nimero de onda y A
la longitud de onda de la luz incidente. Empatando las fases de estos
elementos épticos a la fase de la luz que emaana de cada un de las nano-
rendijas de las metalentes podemos disenar metalentes convergentes y

de gran profundidad de foco.

Las metalentes a disenar estaran constituidas de un conjunto de
nano-rendijas de ancho w sobre una pelicula de metal de grosor t.
Las nano-rendijas son invariantes a lo largo de la direccién y y se

encuentran distribuidas a lo largo de la direccién x (ver Figura 3.1 ¢)

y d)).

Cada nano-rendija se puede considerar como una guia de onda
metal-dieléctrico-metal, en la cual el modo transversal magnético (TM)

satisface la relacion de dispersién [13]:

/32 __ /<32
2V emr/ B? — kieq

con By ko las constantes de propagacion en la guia de onda y en el
espacio libre, respectivamente, ¢, la permitividad eléctrica del metal

y ¢4 la del dieléctrico.

La fase de la luz al atravesar una nano-rendija es modificada con
un cambio de fase ®,,p = [t. Si empatamos este cambio de fase con las
fases de los elementos 6pticos de interés (lente convergente y biprisma

de Fresnel) es posible determinar el ancho de cada nano-rendija en
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funcién de la posicion a lo largo de la direccion x medida desde el
centro de la metalente. De esta manera, las metalentes tendran el

comportamiento similar al del elemento 6ptico deseado (Figura 3.1

c)y d)).

Para disenar las metalentes plasmoénicas es necesario, conocer la
constante dieléctrica (definida por la permitividad eléctrica para el
rango de las frecuencias) de los materiales, involucrados en la ec. (3.3),
los cuales pueden ser medidos experimentalmente mediante la técnica

de elipsometria.

3.1.1 METODO DE LA ECUACION INTEGRAL

Para caracterizar numéricamnte las metalentes plasmonicas, se
emplearon mapas de intensidad obtenidos mediante el método numeéri-
co basado en el método de la ecuacion integral en 2D. En el método
integral se considera el perfil de las metalentes como un conjunto de
fuentes puntuales que interactuan con un campo electromagnético in-
cidente (en nuestro caso, un haz Gaussiano). Con este método riguroso
se resuelven las ecuaciones de Maxwell con la ayuda del segundo teo-

rema de Green:

2 2 I aw . aG /
/,(GV Y —YVG)dV' = ]{9/ (Gaﬁ ¢(9ﬁ> ds’. (3.4)

Considerando un haz incidente con polarizacion TM definida por
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las componentes del campo electromagnético:

—

FE = (E,0,F,), (3.5)

H = (0, H,,0), (3.6)
de manera que el campo total puede ser rescrito como ¢ = (E,, Hy, E.)

para satisfacer la ecuacion de Helmholtz homogénea:

V2 + <%>26(w)¢ 0, (3.7)

donde w y ¢ son la frecuencia y la velocidad de la luz en el vacio. En
nuestro caso, las metalentes son invariantes en la direccion del campo
magnético, definiendo una geometria cilindrica, por lo que se escoge
como solucién la funcién de Green con simetria cilindrica G(r|r’) =
ZWH(()I)(k\r —1'|), con Hél)(k|r —1'|) la funcién Hankel de primera es-

pecie y orden cero, tal que:

VAG(r, 1) + (8)2 e(w)G(r,r') = —4mé(r — 1'), (3.8)

C

conr y r’ el punto de observacion y la posicion de una fuente puntual
sobre el perfil del objeto metélico, respectivamente; donde §(r — r’) =

lparar=r1"y §(r —r') =0 parar # 1’

La sustituir la ecuacién (3.8), en el teorema de Green dado por la

ecuacién (3.4), es posible demostrar que [59]:
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P(")o(r —r')dV' = L (G(r, r')ﬁw(f/) — w(r')m> ds’.
2

V! 47T 8ﬁ
(3.9)

Para resolver esta ecuacion se considera que el volumen de nuestro
objeto a estudiar se encuentra limitado por la superficie de un cilindro.
Considerando un sistema libre de fuentes externas, al tomar puntos de
observacién fuera de nuestro objeto y un campo incidente 1"(r) se

llega a:

o) = )+ - (GI(r, JELELE wm%) s

(3.10)

Considerando la region dentro del objeto, tendriamos la siguiente

expresion:
_ i 11 / 8¢H(r/) o IIg aGH(rarl) /
0=1 P (G rr) =8~V )% 45’ (3.1)

Las ecuaciones (3.10) y (3.11) forman un sistema de ecuaciones
acopladas a partir de las cuales es posible conocer el campo esparcido
por el objeto después de interactuar con el campo incidente. Para re-
solver este sistema de ecuaciones, se discretiza la superficie del objeto,
de manera que cada uno de los N puntos que definen el perfil represen-

ta una fuente de luz que interactia con las demas fuentes puntuales
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que definen el perfil. Asi se genera un sistema de 2N ecuaciones que
puede ser representado de forma matricial. El sistema se puede resol-
ver numéricamente mediante técnicas LU para inversién de matrices.
Los detalles para desarrollar el método de la ecuacion integral pueden
encontrarse en las referencias [60,61]. A partir de este resultado es
posible evaluar la intensidad del campo electromagnético en cualquier

punto del espacio usando el vector de Poynting:

(S) = S%Re E x HY], (3.12)

que para ondas con polarizacion TE o TM se expresa de la siguiente

manera:
(S)sp = 8% Re[iF x (V x F)"], (3.13)
o
con [59-62]
Vs(z, 2)§ = E(z, z) para polarizacion s,

F = (3.14)
Yp(x, z)y = H(x, z) para polarizacion p.

Dado que el campo electromagnético resultante es calculado a
partir de una coleccion de fuentes puntuales, es posible también deter-
minar el esparcimiento de la luz en el campo lejano, es decir, evaluado
en el infinito, haciendo uso del espectro angular. A diferencia de los

métodos numéricos diferenciales, la precision del método integral no
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depende de aproximaciones en la determinacién de las ecuaciones, sino
del niimero de puntos que definen el perfil del objeto de estudio. Es
decir, la precision del calculo dependera tinicamente de las capacida-
des del equipo de computo empleado y no de alguna aproximacion

numérica.

3.2 TECNICAS DE FABRICACION

3.2.1 FABRICACION DE PELICULAS DELGADAS DE TIN

MEDIANTE EROSION IONICA REACTIVA

Existen diversas técnicas de crecimiento del nitruro de Titanio
(TiN), con las cuales se busca tener el mejor control y reproducibili-
dad posible. La erosion iénica reactiva con fuentes de corriente directa
(DC) y de radiofrecuencia (RF), evaporacién térmica, por cafion de
electrones y ablacion laser son algunas de las técnicas més recurri-
das. Nos enfocaremos a la erosién idénica reactiva, que es una técnica
propicia para el crecimiento de peliculas delgadas de TiN debido a
que pueden ser controlados diveros parametros para el crecimiento del

material y ademds de tener crecimiento en dreas grandes [43,45,46].

Con la técnica de erosion iénica reactiva se puede controlar la
transferencia de atomos de un blanco de un material en especifico
hacia un sustrato y, de esta manera, crecer peliculas delgadas con una

alta calidad de depdsito.
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La técnica de erosion idnica que utiliza gases reactivos y un mag-
netréon, es denominada erosion idnica reactiva por magnetrén RF o
DC, dependiendo del tipo de fuente de poder que se utilice. Si el blan-
co es un material conductor se emplea una fuente DC y si el blanco es

ceramico una fuente RF es la que usa [63,64].

Para esta técnica se necesita de una camara de alto vacio (ver
figura 3.2). Dentro de ella se suministra un gas noble, Argén, que
es ionizado mediante un voltaje aplicado por una fuente, ya sea de
corriente directa o de radiofrecuencia, formando de esta manera un
plasma. Los iones de este plasma inciden sobre el electrodo donde
es colocado el blanco. El constante bombardeo, de los iones sobre la
superficie del blanco, desprende atomos del material del blanco que
son depositados en el sustrato. Al aumentar la presién dentro de la
camara, la probabilidad de ionizar el gas crece y, por consecuencia,
el numero de iones y la conductividad del plasma, para asi tener un

plasma estable durante el proceso del crecimiento [63].

Los iones al inicidir aceleradamente en el blanco generan electro-
nes secundarios, aumentando la tasa de ionizacion. Otra manera para
crecer la tasa de ionizacién es colocar un iman de forma circular de-
bajo del blanco, asi los electrones que se encuentren dentro del campo
magnético, se confinaran en cicloides y se mantendran circulando sobre
la superficie del blanco, generandose la méaxima produccion de iones

quedando grabada una huella visible sobre el blanco [63].
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Campana
de vacio

Vacio

o W]

Ar N, 0, d

F1GurA 3.2: Esquema de una camara de alto vacio. a) Soporte del sustrato, b) so-
porte del blanco, ¢) magnetrén, d) conexién a fuente de poder RF/DC, e) calentador
y termopar, f) sensor de cuarzo (sensor de espesor), g) conexién del sensor a PC, h)

sistema de bombas mecéanica y turbomolecular, i) entradas individuales de gases.

Una ventaja de usar esta técnica es que las peliculas presentan una
gran homogeneidad en areas extensas. Sin embargo, usar esta técnica
puede resultar contraproducente si no se tiene un control en todos los

paramteros involucrados en el proceso de depédsito como lo son:

= El voltaje aplicado. Establece la médxima energia a la que salen las
particulas del blanco, en el rango de 1 a 10 eV. Ademas establece
la producciéon de desgaste, es decir, el nimero de particulas que

son erosionadas por cada ién incidente.

= La presién (P) dentro de la cAmara. Define el camino libre medio
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A del material que se erosiono, es inversamete proporcional a P.

» La distancia del sustrato al blanco. Al igual que A, la distancia
entre el blanco y el sustrato influyen en la estructura cristalina,

la homogeneidad y textura de la pelicula [64].

= La temperatura (T) del sustrato. Interviene en la densidad y la

estructura cristalina de la pelicula.

» La mezcla de gases. Domina la estequiometria de las muestras [63].

3.2.2 MICRO Y NANO-ESTRUCTURACION DE PELICULAS

DELGADAS

Una técnica ampliamente recurrida en la micro y nano-estructuracion
de peliculas delgadas, es la litografia éptica debido a su capacidad pa-
ra construir estructuras de diversas formas con precisiéon muy elevada,
pudiendo variar desde algunas micras hasta decenas de nandémetros
dependiendo de la fuente de irradiacién empleada. Aunque en el sen-
tido estricto de la palabra litografia significa pintar o grabar sobre
piedra, actualmente se hace referencia a los métodos para transferir
un patron especifico sobre un sustrato. Para lograr este fin, se recubre
el sustrato con una pelicula de un polimero sensible a la radiacién y
exponerla a la radiaciéon que contiene la informacién del patrén. La
radiaciéon modifica las propiedades fisicas y/o quimicas de las édreas

expuestas de la pelicula de polimero de manera que se puede apreciar
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el grabado después de sumergir el sustrato en un quimico para su reve-
lado. Posteriormente se hace un depdsito de una pelicula del material
que se deseen las nanoestructuras para finalizar con el decapado, para

eliminar la resina y queden las nanoestructuras sobre el sustrato.

Si la fuente de irradiacién es luz (generalmente ultravioleta o UV)
la técnica se denomina fotolitografia, y si la fuente de radiaciéon es
un haz de electrones se le conoce como litografia por haz de elec-

trones.

En la figura 3.3 se puede ver un esquema del proceso de la lito-

grafia.
Fuente de
radiacion
a) Resina positiva
Mascarilla /
con patrén l l
Revelado Deposito de Decapado
pelicula delgadz
Aplicacion Resina
Sustrato de pelicula expuesta
de resina a radiacion

b) Resina negativa

Ficura 3.3: Representacion del proceso para nanoestructurar mediante litografia.

Dependiendo de las necesidades se elige la fuente de radiacion;
para microestructuras, usualmente se usa fotolitografia y para nanoes-
trusturas se emplea litografia por haz de electrones. La fotolitografia

es ampliamente usada para guias de onda y elementos en dispositivos
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electrénicos, el costo es mas bajo pero con la limitante de no poder

trabajar abajo del limite de difraccién [65-67].

Con diferencia de la litografia de haz de electrones se puede tener
resolucién de unos pocos nandémetros debido a que parte del proceso
se realiza con un microscopio de barrido electrénico (SEM), pero su
costo de operacién incrementa. Algunas caracteristicas de la litografia
que contribuyen al tamano de las nanoestructuras que se graban son la

longitud de onda de la radiacion, la apertura numérica y la profundidad

de foco [68].

3.3 TECNICAS DE CARACTERIZACION

Las técnicas de caracterizacion que fueron utilizadas para las
peliculas de Nitruro de Titanio y las metalentes se describen en es-

ta seccion.

3.3.1 MICROSCOPIA DE BARRIDO ELECTRONICO (SEM)

Esta técnica fue utilizada para conocer la homogeneidad en la
superficie de las muestras de TiN y es parte importante en el proceso de
la litografia de haz de electrones para la fabricacion de las metalentes.
En un microscopio de barrido electrénico, un haz de electrones de
alta energia entre 2 keV y 40 KeV se enfoca e incide en una muestra

solida. Cuando el haz de electrones interacciona con los electrones de
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la muestra se produce una senal detectable que contiene la informacion
de la topografia de la muestra, ademas de electrones secundarios, rayos
X y electrones retro dispersados. Los componentes principales del SEM

SOI11:

= Canodn de electrones. Es indispensable para la produccién de elec-
trones. Un candén térmico aplica energia térmica a un filamento de
Tungsteno que posee un alto punto de fusién y genera un camino
axial de electrones que llega a objeto de estudio. O un canén de
emision de campo para generar un campo eléctrico fuerte para

arrancar los electrones que se inciden sobre la muestra.

» Lentes. Enfocan y controlan la trayectoria de los electrones para
asegurar que lleguen a la muestra. Andalogos al funcionamiento
de las lentes 6pticas pero basadas en la capacidad que poseen los

electroimanes para guiar el recorrido de los electrones.

» Porta muestras. Lugar donde son colocadas las muestras. Se man-

tiene aislado e inmovil para producir imagenes nitidas.

= Detectores. Sensores que recogen las senales de la muestra. El
detector de electrones dispersados y rayos X obtien la composiciéon
de la muestra y el detector de electrones secundarios los electrones
arrancados de la superficie de la muestra que proporcionan los

detalles superficiales.

= La camara de vacio. Para un 6ptimo funcionamiento y que los



CAPITULO 3. METODOS Y MATERIALES 33

electrones no sean dispersados.

3.3.2 EspPECTROSscopriA UV-ViIs

Para determinar la cabtidad de luz transmitida a través de las
muestras de TiN se empled esta técnica. En esta técnica de caracteri-
zacion se incide perpendicularmente un haz de luz de amplio espectro
a la muestra de interés. Consiste en recorrer, en el espectro electro-
magnético, las longitudes de onda desde el ultravioleta hasta el in-
frarrojo cercano (190 nm - 1100 nm) mediante una combinacién de
lamparas. Una lampara de hal6geno de Tungsteno para la region visi-
ble e infrarroja cercana (350 nm - 1000 nm) y una de Deuterio para
la regién ultravioleta (190 nm - 350 nm). La luz transmitida a través
de la muestra es medida por un fotodetector y se puede conocer su
porcentaje de transmisién (%7') para cada longitud de onda [69]. El
principio fisico que rige este método es la ley de Bouguer-Lambert-Beer

para gases y soluciones que esta expresada en la siguiente ecuacién:

I
log (70> = e,cd = A, (3.15)

donde I e I son las intensidades de la luz monocromatica a la entrada
y a la salida de la muestra respectivamente, ¢, la el coeficiente de
extincion, ¢ la concentracion molar y d la distancia que recorre la luz

a través de la muestra [70].
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3.3.3 ELIPSOMETRIA

Una técnica para conocer parametros opticos como la permitivi-
dad eléctrica () o espesor de peliculas es la elipsometria. Para dicho
fin, se colima una haz de luz linealmente polarizado, atraviesa un po-
larizador de A/4 para cambiar a polarizacién circular que incide sobre
la superficie de la muestra. Esta luz se refleja y pasa por un segundo
polarizador para ser medida por un fotodetector. Los polarizadores son
rotados hasta que el haz de luz no atraviesa el segundo polarizador,
esta extincion permite conocer una diferencia de fase (A.) y una razén
de amplitudes (tan)) de las dos componentes de la luz reflejada (7!l y

r1). La ecuacién que gobierna en este proceso es:

ol

T= tan e (3.16)

Mediante software computacional se calculan y grafican las so-
luciones a dicha ecuacién para conocer el indice de refracciéon, y por

consiguiente, el coeficiente de extincion y el grosor de las muestras [63].

3.3.4 REFLECTOMETRIA OPTICA

La reflectrometria éptica es un método no invasivo que, a partir

de los coeficientes de reflexion de Fresnel y mediante un ajuste con
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curvas de reflectancia vs longitud de onda, permite medir el grosor de

una pelicula delgada.

Un sistema de reflectometria consiste en una lampara de Tungs-
teno como fuente de luz que esta acoplada a una fibra optica. Posterior
a la fibra optica se coloca una una lente acromatica que tiene la fun-
cion de enfocar la luz, con incidencia normal, sobre la superficie de
la muestra. La lente recolecta la luz reflejada y la envia por otra fi-
bra a un espectrémetro 6ptico para su medicién, arrojando una curva
de reflectancia que depende de la longitud de onda. Esta informa-
cion se procesa por un software en una computadora y hace un ajuste
comparando con las mediciones existentes en una base de datos para

determinar el grosor de las muestras bajo estudio [71].

3.3.5  MICROSCOPIA DE FUERZA ATOMICA (AFM)

Con esta técnica se puede obtener un mapa topografico de la su-
perficie de la muestra a estudiar. Para lograrlo se hace uso de una punta
afilada en forma cénica, cuyo radio de curvatura esta en el orden de
nanémetros, conocida como cantilever. Regularmente los cantilevers
estan hechos de Silicio o Nitruro de Silicio, ademas de tener una resis-
tencia mecanica baja para una flexion vertical y una resistencia alta a

la torsiéon lateral.

Cuando el cantilever se aproxima a la superficie de la muestra



CAPITULO 3. METODOS Y MATERIALES 36

es deflectado debido a la fuerza de Van der Waals. Dicha deflexién es
detectada por un sensor que recoge la luz de un puntero laser reflejada
por el extremo del cantilever. Con un mecanismo de retroalimenta-
cion es posible mantener la distancia entre la punta y la muestra para
conservar una fuerza constante durante el barrido de la superficie. La
muestra se monta sobre un tubo pizoeléctrico que puede moverse en

las tres direcciones z, y y z. Existen tres modos de operacion:

= Contacto. La punta se mantiene sobre la superficie de la muestra
hasta que detecte una fuerza de repulsion de Van der Waals. Con
este modo la muestra puede danar la punta y la imagen es poco

confiable.

= Contacto intermitente. La punta oscila a determinada frecuen-

cia y se acerca a la superficie para hacer un barrido de la superficie.

= No contacto. Mientras la punta no sienta fuerzas atractivas se

aproxima a la superficie y se hace un barrido en la muestra.

3.3.6 RESONANCIA DE PLASMON POLARITON DE SUPERFICIE

POR REFLEXION TOTALMENTE ATENUADA (ATR)

Cuando se tiene una interfaz plana metal-aire la parte real del
numero de onda complejo del plasmoén superficial ks es mayor al nime-

ro de onda de la luz en el vacio o aire para una misma frecuencia. Para
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excitar plasmones superficiales se recurre al método de reflexion to-
talmente atenuada. Con esta técnica es posible tener la componente
paralela del nimero de onda k, de la luz que es mdas grande que el
de la luz en el vacio k, > ko, en todas las reflexiones internas y por

consiguiente se pueden excitar los plasmones superficiales.

En esta técnica se emplea la configuracién experimental Kretsch-
mann — Raether (ver figura 3.4 a)) que consiste en una estructura tri-
capa prisma — pelicula metalica — aire, se considera el coeficiente de
Fresnel de reflexion para todas las capas, y para tener en cuenta la ab-
sorcién del material se recurre al vector de Poynting [72], obteniéndose
una curva caracteristica que indica la excitacién de un plasmon super-

ficial se muestra en la figura 3.4 b).

Luz g
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>
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Aire Angulo de incidencia 6
a) b)

FIGURA 3.4: Resonancia de plasmén por ATR. a) Esquema de una configuracién

Kretschmann-Raether y b) curva de una resonancia de plasmén superficial por ATR.



CAPITULO 4

RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados experimentales del
crecimiento de peliculas de Nitruro de Titanio y su caracteriaciéon en
el laboratorio. Posteriormente se muestran los resultados numéricos
de las metalentes plasmoénicas disenadas a partir de los datos experi-
mentales de las peliculas de TiN fabricadas. Se disenaron metalentes
esféricas y metalentes de gran profundidad de foco. Las metalentes pro-
puestas fueron disenadas considerando las capacidades de fabricacion

mediante litografia de haz de electrones.

4.1 PEeLicuLAs DE TIN

Se crecieron peliculas de TiN mediante la técnica de erosion iénica
reactiva con fuente DC, utilizando un blanco metalico de Titanio. Los
tiempos de deposito fueron tp = 20, 25, 30 y 60 s, muestras TiNy, TiN3,
TiN, y TiNy, respectivamente; con flujos de gas Argon @ 4, = 30 sccm

y gas Nitrogeno )y = 4 sccm.

38
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Los resultados de la caracterizacién por elipsometria de las mues-
tras con tiempo de deposito de 60 s, 30 s, 25 sy 20 s se presentan en la
figura 4.1. Se puede apreciar que, entre mayor es el tiempo de depdsito
la parte real de la permitividad eléctrica es menor para longitudes de
onda grandes (ver figura 4.1a)), mientras que su parte imaginaria (la
cual puede asociarse a la disipacién de la energia electromagnética)
es mayor conforme crece la longitud de onda (ver figura 4.1 b)). Para
estos flujos de gases, entre mayor es el tiempo de depdsito las peliculas
de TiN, su parte real de la permitividad eléctrica tiende a acercarse
a la del Au. Sin embargo, la parte imaginaria de las peliculas de TiN
fabricadas difiere de la del Au para longitudes de onda mayores a 550
nm. Es decir, para longitudes de onda mayores a este valor, la disi-
pacion de la energia serd mayor, ocasionando pérdidas opticas en el
material [73]. Es posible observar que las peliculas de Nitruro de Tita-
nio, presentan diferente constante dieléctrica cuando variamos uno de
los parametros de creciemiento, como lo es el tiempo de depdsito; lo
que nos indica que pudimos crecer un metamaterial. Entre menor es
el tiempo de depdsito las peliculas de TiN tienen un comportamiento
dieléctrico. Para las peliculas hechas con un tiempo de depdsito menor
a 30 s, la parte real de la permitividad eléctrica siempre fue positiva
en el rango visible del espectro como se muestra en la figura 4.1 a), por
lo cual no podrian ser excitadas resonancias plasmonicas y, por ende,

se descartan para los disenos de las metalentes.

Las muestras que nos interesan son aquellas que muestran una res-
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puesta metalica en el rango visible y eso lo podemos observar cuando la
permitividad eléctrica es negativa, como se manifiesta en las muestras
TiN; y TiNs. Por lo que nos centraremos en estas dos muestras para
disenar metalentes plasmonicas de TiN. Para la pelicula con tiempo de
deposito de 60 s, el grosor ¢ = 54.35 nm fue obtenido con un sistema

Filmetrics, con un ajuste a TiN del 99.41 %.

10 20

e TiNy

e TiN

15 TiN;

™ o TiN,

‘§10 ¢ Au
5
' 0
400 600 800 400 600 800
A (nm) A (nm)
a) b)

F1GURA 4.1: Curvas experimentales de la caracterizacién por elipsometria de las
peliculas delgadas de TiN en el espectro visible comparadas con Au. a) Parte real y

b) parte imaginaria de la permitividad eléctrica.

En lo subsecuente, se consideraran tres longitudes de onda co-
rrespondientes a tres lineas de emision de fuentes laser comerciales
comunmente encontrados en los laboratorios opticos: A = 532, 633 y
808 nm. En la tabla 4.1 se muestran los valores experimentales de la
parte real (indice de refraccién n) e imaginaria (coeficiente de absor-

cién k) del indice de refraccién complejo y la parte real de la permiti-
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vidad eléctrica, a estas tres longitudes de onda, para el TiN y el Au.

El indice de refraccién complejo, n = n + ik, se obtuvo de los datos

experimentales mediante la relacién n + ik = \/Re(e) + iIm(e). Los

datos experimentales del Au fueron tomados de la referencia [73].

Material | Parametro | A =532 nm | A = 633 nm | A = 808 nm
n 0.512 0.179 0.156
Au
K 2.231 3.443 4.974
73]
Re(e) —4.730 —11.740 —24.720
n 1.362 1.417 1.815
TiN; K 1.994 2.657 3.698
Re(e) —2.120 —5.050 —10.380
n 1.716 1.814 2.223
TiN, K 1.941 2.540 3.594
Re(e) —0.8237 —3.163 —7.914

TABLA 4.1: Valores del indice de refraccién (n), el coeficiente de absorcién (k) y la
parte real de la permitividad eléctrica (&) de Oro, y las muestras TiN; de tiempo de
depdsito de 60 s y TiNy de tiempo de depdsito 30 s para 3 diferentes longitudes de

onda.

Para conocer un poco mas sobre las propiedades de estas peliculas
de Nitruro de Titanio crecidas mediante la erosién idnica reactiva, se
les hizo un analisis de transmitancia en el espectro visible. Como se
puede apreciar en la figura 4.2, entre mayor es el tiempo de depdsito,
menor es la transmitancia, un resultado que se esperaba. Para la mues-
tra TiN;, la méxima transmitancia 71,4, = 7.48 % para A = 417 nm y

para TiNs la T),4, = 22.91 % para A = 435 nm. El méximo tiene un
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corrimiento hacia el ultravioleta para la muestra més gruesa (TiNy).

oo
o

= TiN4
* TiNg

TiN,
* TiN,

o

Transmitancia (%)
N
o

400 600 800
A (nm)

FiGurA 4.2: Curva de transmitancia para las muestras TiNy, TiNg, TiN3 y TiNy.

La transmitancia disminuye para la pelicula mas gruesa (TiNy).

En la figura 4.3 a) y ¢) se muestran las peliculas de TiN; y TiNs,
respectivamente. Visualmente se aprecia que a muestra TiN; tiene un
color dorado, caracteristica que se deseaba debido a la similitud que
se busca con el Oro; mientras que la pelicula de TiNy tiene un color
mas opaco y menos dorado, lo que nos indica que tendria una simili-
tud menor al Oro y lo corroboramos con los resultados del estudio por
elipsometria. Los valores de su permitividad eléctrica estan mas aleja-
dos de los correspondientes al Oro. En los incisos b) y d) se presentan
las imagenes obtenidas por un microscopio de fuerza atémica marca
Nanosurf de las peliculas de TiN; y TiNs, la rugosidad obtenida por
AFM es de 2.6 nm para la muestra TiN; y de 3.7 nm para la muestra

TiNg en un area de 5 pum X Sum.
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F1GURA 4.3: Peliculas de TiN. a) y ¢) Fotografias de las muestras TiN; y TiNy
respectivamente, la diferencia de color es notable a distintos tiempos de depdsito; b)

y d) imagenes AFM de las peliculas TiN; y TiNs.

Debido a que nos interesa la generacion de plasmones con el Ni-
truro de Titanio, nos dimos a la tarea de excitar el plasméon mediante
reflexién totalmente atenuada (ATR). Las curvas obtenidas para tres
diferentes longitudes de onda se presentan en la figura 4.4. No se pre-
senta el valle esperado en la curva de ATR experimental, sin embargo
se aprecia que hay absorcion, de la cual parte de esa energia puede ser
que esté acoplada a plasmon superficial. La absorcién que se presenta
en nuestra pelicula de TiN, estaba predicha por la parte imaginaria
de la permitividad eléctrica, curva obtenida por elipsometria que se

muestra en la figura 4.1 b).
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FiGuRrA 4.4: Curvas de ATR para tres longitudes de onda para excitar el plasmoén

superficial en la pelicula de TiNj.

4.2 METALENTES PLASMONICAS

En esta seccién se muestran el diseno y la caracterizacion, rea-
lizados numéricamente, de las metalentes basadas en los resultados
arrojados en la caracterizacion de las peliculas de TiN que fueron cre-
cidas mediante erosion ionica reactiva que se presentaron en la seccion

anterior.
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4.2.1 DISENO DE METALENTES PLASMONICAS DE TIN

A partir de los datos experimentale de la muestra TiN; (la que
presenté un comportamiento més cercano al Au) de la tabla (4.1) y em-
patando las fases descritas por las ecuaciones (3.1) y (3.3), se disefiaron
metalentes plasmoénicas convergentes de TiN y Au (metalentes de fase
esférica). Para las metalentes se fijaron los siguientes parametros de
diseno: una distancia focal f = 2.5 um, un grosor de las peliculas de
t = 300 nm y 51 nano-rendijas. En la figura 4.5 se muestra la variacién
de los anchos de cada nano-rendija como funcién de la posicién a lo

largo del eje x medido desde el centro de la lente.
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FiGurA 4.5: Distribuciéon de anchos para metalentes plasménicas de TiN y Au
disenadas para a) A = 808 nm, b) A = 633 nm y ¢) A = 532 nm considerando un

grosor de la pelicula metdlica ¢ = 300 nm.

Se disenaron también metalentes plasmoénicas de TiN de gran pro-
fundidad de foco, por empatamiento de fase, utilizando las ecs (3.2) y
(3.3). Se considerdé un grosor ¢t = 300 nm de la pelicula de TiN;, una
longitud de onda A = 633 nm, variando el angulo v = [1 ,5 y 9]°. La
comparaciéon de la distribucién de anchos se muestra en la figura 4.6.
Se aprecia en las figuras 4.5 y 4.6 que los anchos para las metalentes
de TiN son mayores en todos los casos, lo cual podria representar una

ventaja en el proceso de fabricacion.
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F1GURA 4.6: Distribucion de anchos para metalentes plasmonicas de gran profun-
didad de foco de TiN y Au disenadas para A\ = 633 nm, con un grosor de pelicula
t = 300 nm para angulos a) v =1°, b) vy =5y ¢) v = 9°.

Los mapas de intensidad en el plano xz obtenidos por la interac-
cion de un haz Gaussiano con las metalentes a partir del método de la
ecuaciéon integral se muestran a continuaciéon. Cada mapa muestra la
funcion de punto extendido (derecha) y la intensidad axial (debajo),
los perfiles se trazaron tomando como referencia la posicién del punto
de méxima intensidad. Los valores de la profundidad de foco y el ancho
de la funcion de punto extendido se obtuvieron tomando la distancia
que existe entre los puntos donde la intensidad de cae a la mitad del
perfil en los ejes z y x, respectivamente. En primeria instancia se ana-

lizaron las metalentes plasmoénicas convergentes correspondientes a las



CAPITULO 4. RESULTADOS 48

distribuciones de anchos de la figura 4.5. Cada metalente fue iluminada

con un haz Gaussiano de la longitud de onda de diseno.
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F1GURA 4.7: Mapas de intensidad para metalentes plasménicas convergentes con

distancia focal de disenio f = 2.5 um basadas en Au para a) A = 532 nm, ¢) A = 633

nm y e) A = 808 nm, y para metalentes plasménicas basadas en TiN para b) A = 532

nm, d) A = 633 nm y f) A = 808 nm. El grosor de las peliculas metalicas es de ¢t = 300

nim.
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La metalente plasmoénica de TiN disenada para A = 532 nm pre-
senta un 3.2 % mads en la eficiencia de transmisiéon en comparacién de
la metalente de Au, mientras que las de Au presentan un 5 % maés para
A =633 nm y un 3% para A = 808 nm en la eficiencia de transmision
respecto a las de TiN. En el caso de las metalentes disenadas para
A=1532nm y A = 633 nm la posicion del punto maximo de intensidad
se encuentra en 2.46 um y 2.51 pm para el caso de las metalentes de
Au y para el caso de las metalentes de TiN a 2.41 um y 2.56 pum.
Estas metalentes enfocan a una distancia muy cercana a la distancia
focal de diseno f = 2.5 um. Sin embargo, a pesar de presentar una
eficiencia de transmisiéon mayor para A = 808 nm, la distancia focal
resultante se encuentra mas alejada de la de diseno, en el caso de la
de Au es 2.76 um y la de TiN en 2.69 um. Es notable que a pesar de
las diferencias en transimision, la respuesta de las metalentes de TiN

es extremadamente similar a las de Au.

El resumen del andlisis numérico del comportamiento de cada

metalente plasmonica se muestra en la tabla 4.2.
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A (nm) | Material | PF (um) | FPE (um) | zrma: (#m) | Thge (%) | T (u.n.)
Au 0.78 0.40 2.46 4.5 0.46
532
TiN 0.98 0.38 2.41 7.7 1.00
Au 0.99 0.48 2.51 11 1.71
633
TiN 1.29 0.44 2.56 6.1 0.81
Au 1.53 0.68 2.76 15 1.03
808
TiN 1.45 0.62 2.69 12 1.21

TABLA 4.2: Parametros caracteristicos de las metalentes plasmonicas de Au y TiN

con fase esférica de distancia focal f = 2.5 um variando A.

Un aspecto que se estudié fue la dependencia cromatica. Para es-
te objetivo se consideraron las metalentes plasmoénicas disenadas para
A = 532 nm de ambos materiales. Estas metalentes fueron iluminadas
a tres longitudes de onda diferentes: A = 532 nm (\ de diseno), A = 633
nm y A = 808 nm. Los mapas de intensidad con sus respectivos perfiles
longitudinal y transversal se muestran en la figura 4.8. Es notable que
las metalentes presentan una respuesta dependiente de la longitud de
onda. Las distancias focales para las metalentes de Au son 2.45 um
con una eficiencia de transmisién del 4.5 %, 1.76 um con eficiencia de
transmisién del 14.9 % y 0.99 pum y eficiencia de trasnmision del 28.7 %
para A = 532 nm, A = 633 nm y A = 808 nm, respectivamente. En el
caso de la metalente de TiN las distancias focales son 2.41 pum, 1.67
pum'y 0.97 ym para A = 532 nm, A = 633 nm y A = 808 nm, respecti-
vamente. La eficiencia de transmision en cada caso es 2.41 um, 12.4 %

y 21.6 % para A = 532 nm, A = 633 nm y A\ = 808 nm, respectivamen-
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te. La distancia focal disminuye para longitudes de onda mayores para

ambos materiales mientras que la eficiencia de transmision aumenta.
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F1GURA 4.8: Mapas de intensidad debido a la dependencia cromatica de las meta-

lentes plasmonicas convergentes disenadas para A = 532 nm y distancia focal f = 2.5

pum basadas en Au para a) A = 532 nm, ¢) A = 633 nm y e) A = 808 nm, y para

metalentes plasménicas basadas en TiN para b) A = 532 nm, d) A = 633 nm y {)

A = 808 nm. El grosor de las peliculas metélicas es de t = 300 nm. La distancia focal

se acerca mas a la lente para longitudes de onda mayor.
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Continuando con los resultados, se presentan los mapas de in-
tensidad para metalentes de gran profundidad de foco PF basados en
el funcionamiento de un biprisma de Fresnel. Las metalentes fueron
iluminadas con un haz Gaussiano de A = 633 nm. Los mapas de in-
tensidad generados por las metalentes plasmonicas de TiN de gran
profundidad de foco formadas por las distribuciones de nano-rendijas
mostradas en la figura 4.6 se muestran en las figuras 4.9, 4.10 y 4.11.
Se puede notar que la distribucién de intensidad resultante de las me-
talentes para v = 1° y v = 5° tienen un comportamiento similar para
ambos materiales y para los tres casos, la posicion del punto de maxi-
ma intensidad se recorre hacia la izquierda entre méas crece el angulo

~ v el ancho de la funcién de punto extendido se hace mas delgado.
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FiGUuRrRA 4.9: Mapas de intensidad de las metalentes plasménicas de TiN y Au con
fase de un biprisma de Fresnel, disenadas para A = 633 nm y un angulo v = 1°. La

posicion de la maxima intensidad se acerca mas a la metalente cuando v crece.
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F1GURA 4.10: Mapas de intensidad de las metalentes plasmoénicas de TiN y Au con
fase de un biprisma de Fresnel, disenadas para A = 633 nm y un angulo v = 5°. La

posicion de la maxima intensidad se acerca mas a la metalente cuando v crece.
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F1GURA 4.11: Mapas de intensidad de las metalentes plasménicas de TiN y Au con
fase de un biprisma de Fresnel, disenadas para A = 633 nm y un angulo v = 9°. La

posicion de la maxima intensidad se acerca mas a la metalente cuando v crece.

La comparacién de los pardmetros caracteristicos de estas meta-
lentes con los obtenidos por metalentes de gran profundidad de foco

de Au reportados en [18] se muestra en la tabla 4.3.
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v | Material | PF (um) | FPE (um) | zrmge (#m) | Thge (%) | I (u.n.)
. Au 80.31 2.88 25.91 21.48 0.65
! TiN 81.94 2.74 30.36 28.76 0.89
. Au 29.05 1.52 12.76 27.66 1.74
° TiN 37.38 1.80 15.55 23.37 1.01
. Au 15.01 0.88 4.45 22.63 2.31
i TiN 11.57 0.98 4.60 12.67 1.11

TABLA 4.3: Parametros caracteristicos de metalentes plasménicas de Au y TiN con
fase de biprisma de Fresnel iluminadas con un haz Gaussiano de A = 633 nm y

variable.

De acuerdo a la tabla 4.3, la profundidad de foco (PF) aumenta
para angulos pequenos, un comportamiento que se esperaba debido
a que es una caracteristica de un biprisma de Fresnel. Ademas de
que la profundidad de foco y la funcién de punto extendido (FPE)
presentan valores similares con ambos materiales. En la mayoria de
los casos se tiene una transmisiéon de luz mayor al 20 % excepto en el
caso de la metalente de TiN para A = 808 nm, que fue del 12%, lo
que es de esperarse ya que segun la figura 4.1 el TiN presenta mayor
absorcion para longitudes de onda grandes. Considerando el diseno de
las metalentes con mayor profundidad de foco, es decir para v = 1°, el
comportamiento de las metalentes se concentra en la tabla 4.4. A partir
de estos datos se puede determinar que ambos materiales funcionan de
manera similar, el inico parametro que hay mayor diferencia es en la

transmisién de luz, la metalente con mayor eficiencia para longitudes



CAPITULO 4. RESULTADOS

59

de onda cortas es la de TiN y para longitudes de onda largas es la de

Au.
A (nm) | Material | PF (um) | FPE (um) | Zrmae (pm) | Toge (%) | T (u.n.)
Au 81.19 2.76 34.07 10.60 0.33
e TiN 82.02 2.64 33.46 39.02 1.23
Au 80.31 2.88 2591 21.48 0.65
033 TiN 81.94 2.74 30.36 28.76 0.89
Au 63.83 2.92 23.51 51.20 1.54
w8 TiN 67.35 2.86 23.66 34.10 1.04

TABLA 4.4: Parametros caracteristicos de metalentes plasménicas de Au y TiN con

fase de biprisma de Fresnel de v = 1° variando A.

El efecto que tiene el nimero de rendijas en la transmisién de

la luz se muestra en la figura 4.12, estas distribuciones de intensidad

corresponden a las metalentes de TiN disenadas para A\ = 633 nm,

grosor de ¢t = 300 nm, y un angulo v = 5°. La razén de aspecto (RA),

definida como la razén entre la profundidad de foco y la funcién de

punto extendido, es comparada con la obtenida para metalentees de

Au. Para ambos casos, la razon de aspecto crece linealmente hasta las

41 nano-rendijas, y parece mantenerse en un valor constante después

de ese numero de nano-rendijas.
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FiGurA 4.12: Comportamiento de la razén de aspecto para metalentes plasménicas
de Au y TiN en funciéon del ntimero de nano-rendijas con parametros de diseno

A =633 nm, v = 5°y ¢t = 300 nm.

Para las metalentes plasmonicas de Nitruro de Titanio de gran
profundidad de foco también se estudié la dependencia cromatica. En
primera instancia de la figura 4.6 se aprecia que el tamano de las

rendjas si depende de la longitud de onda de diseno.

Se tomo el diseno de las metalentes plasmonicas de TiN corres-
pondientes a la 4.6 b), cuyos paramétros de disefio son: A= 633 nm,
v = 5° t = 300 nm y 51 nano-rendijas. Se le incidi6 un haz Gaus-
siano con las tres longitudes de onda (532 nm, 633 nm y 808 nm). Los
mapas de intensidad resultantes se muestran en la figura 4.13. La PF
para una A = 532 nm inicidente es de 27.60 pm con una transmision

del 15%; para una A = 633 nm inicidente la PF es 29.05 pym con una
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transmision del 23 % y para el caso de inicidir el haz de A = 808 nm la
PF es de 36.90 pm y una transmisién del 44 %. Podemos observar que
cuando aumenta la longitud de onda del haz incidente la eficiencia de
transmisiéon crece y la profundidad de foco disminuye. Ademas de que
la razon de aspecto se mantiene en un valor constante de 20 para las

tres diferentes longitudes de onda incidente.
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F1GURA 4.13: Dependencia cromatica de las metalentes plasmonicas de TiN. Mapas
de intensidad con sus correspondientes perfiles transversal y axial de las metalentes
plasmonicas disenadas para A = 633 nm, v = 5°, t = 300 nm y 51 nano-rendijas que
fueron iluminadas con un haz Gaussiano con tres diferentes longitudes de onda: a)
A =532 nm, b) A =633 nm y ¢) A = 808 nm. La PF aumenta cuando la longitud

de onda se reduce, pero la eficiencia de transmision se incrementa.
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Hasta ahora se mostraron resultados de metalentes con los datos
para la muestra de TiN;, debido a que era la mas cercana al com-
portamiento del Au. A continuacién se muestran en la figura 4.14 las
distribuciones de intensidad para los tres materiales de la tabla 4.1.
Los parametros de diseno fueron: v = 9° y grosor ¢ = 300 nm, para

A =532 nm, A =633 nm y A = 808 nm.
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F1GURA 4.14: Comparacién de las metalentes disenadas con los valores de la tabla
4.1 para los tres materiales. Au y TiN variando la longitud de onda A con parametros

de diseno: v = 9°, ¢ = 300 nm y 51 nano-rendijas.

Los valores de los parametros caracteristicos de las metalentes
se encuentran concentrados en la tabla 4.5. Se puede notar que para
estos parametros, los valores de las metalentes de Au y TiN; son simi-
lares, sin embargo, en notable que también se pueden tener metalentes

plasmonicas con los valores correspondientes a la muestra de TiNs.



CAPITULO 4. RESULTADOS 64
A (nm) | Material | PF (um) | FPE (um) | zpmae (#m) | Thge (%) | 1 (u. n.)

Au 10.01 0.73 5.15 9.73 1.31

532 TiN; 18.90 0.64 2.00 17.84 1.75

TiNg 47.98 0.92 10.50 16.05 0.70

Au 12.47 0.85 4.45 22.63 2.31

633 TiN; 11.66 0.96 4.60 12.67 1.11

TiNg 8.67 0.63 2.50 8.01 0.80

Au 2.22 0.70 3.30 32.98 3.49

808 TiNy 2.67 0.63 2.89 25.67 2.23

TiN, 14.47 0.99 8.35 8.62 0.58

TABLA 4.5: Pardametros caracteristicos de MP de Au y TiN con fase de biprisma de

Fresnel de v = 9° variando A.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

Por el empatamiento de fase de frentes de onda saliente de un
conjunto de nano-rendijas sobre una pelicula metalica con el de frentes
de onda salientes de un biprisma de Fresnel, fue posible definir los
parametros para el diseno de metalentes plasmonicas de Au y TiN de

gran profundidad de foco.

Mediante el método de la ecuacién integral y de acuerdo con el
sistema 6ptico (BF) observamos que al disminuir el dngulo de diseno
v (dngulo de propagacién de los frentes de onda de salida del BF)

aumenta la profundidad de foco [18].

Para las metalentes de nano-rendijas de TiN y Au con funciona-
miento analogo al de un BF, la profundidad de foco y la funcion de

punto extendido aumentan con el niimero de rendijas.

Fue posible disenar metalentes plasmonicas con profundidad de
foco de hasta 79.80 ym para A = 532 nm y eficiencia de transmisién

del 50 % para A = 808 nm.

65
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Se demostré que la relacién de aspecto entre la profundidad de
foco y la funcién de punto extendido alcanza un valor constante a

partir de 41 nano-rendijas.

Las metalentes plasmonicas presentan una dependencia cromati-
ca, sin embargo, la relaciéon de aspecto permanece constante con dife-

rentes longitudes de onda de iluminacion.

Los valores de permitividad eléctrica (parte real) de las peliculas
de TiN, que se crecieron mediante erosion idnica reactiva, presentan
un comportamiento que tiende a asemejarse a la del Au en el rango
visible del espectro electromagnético. Tanto para el Oro como para
el TiN, la parte real de la permitividad eléctrica tiende a ser menor

conforme crece la longitud de onda.

Entre mas gruesas son las peliculas de TiN, la parte real de la
permitividad eléctrica disminuye, pero su transmitancia también dis-

minuye.

Basados en los datos tomados de la muestra 1 de TiN se disenaron
de metalentes plasmoénicas con funcionamiento andlogo a una lente

esférica y un biprisma de Fresnel.

Estos resultados involucraron el diseno numérico y datos expe-
rimentales que contribuyen al diseno de metalentes simples, con un
punto de vista tedrico y experimental, que pueden ser extendidos a

otros materiales aplicadas en sistemas épticos de formacion de image-



CAPITULO 5. RESUMEN Y CONCLUSIONES 67

nes, enfocamiento e incluso aplicaciones en comunicacion.

A pesar de que los resultados son alentadores y fue posible de-
mostrar la validez de la hipdtesis original de esta tesis, aun queda un

amplio camino por recorrer.

Por ejemplo, se debe continuar con a variacion de los parametros
empleados en la fabricacién de las peliculas delgadas de TiN por ero-
sion idnica reactiva, a fin de lograr una mayor similitud respecto a la
constante dielectrica del Oro, especialmente en la parte imaginaria,
ya que las muestras fabricadas presentaron mayores pérdidas opticas.
Esto puede ser mejorado empleando técnicas de caracterizacién mas
sofisticadas, como XPS para determinar la estequiometria del material
y pruebas de rayos X para conocer su estructura cristalina. Esto podria
ayudar a disminuir atin més la rugosidad de las peliculas delgadas para

potenciales aplicaciones en el area de la plasmoénica.

Toda vez que las pérdidas 6pticas del material sean disminuidas,
se podran excitar resonancias plasmoénicas de manera mas eficiente
para disenar, por ejmplo, sensores 6pticos sintonizables, dispositivos

metafotonicos integrados e incluso metamateriales hiperbdlicos.

En lo que respecta al diseno de metalentes, se podria explorar
el diseno de metalentes con simetria de revolucion, es decir, nano-
anillos concéntricos que permitan enfocar haces de luz con polarizacién
radial. Incluso se podrian disenar metalentes para estructurar haces

de luz para aplicaciones de atrapamiento de nanoparticulas (pinzas
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dpticas) que soporten altos gradientes de temperatura o para auto-

reconstrucciéon de frentes de onda.

El espectro de aplicaciones generado a partir de la union de la
ciencia de materiales, para la fabricacion de peliculas delgadas de TiN,
con la metafotonica, para el diseno de elementos opticos micrométri-
cos, abre un sin fin de posibilidades para el desarrollo de diversos
dispositivos épticos con capacidades superiores a las que encontramos
actualmente, un excitante tema de investigacion que queda abierto

para futuras generaciones.



APENDICE A

FABRICACION DE MICROLENTES DE

ORO

Los resultados mostrados en este apéndice corresponden a las
muestras obtenidas durante la estancia doctoral, sin embargo, por
cuestiones de la contingencia sanitaria mundial derivada del virus

SARS-Cov-2 no se lograron concluir satisfactoriamente.

Basados en los resultados numeéricos obtenidos de la seccién 4, du-
rante la estancia en la Universidad Tecnoldgica de Troyes (UTT) se rea-
lizaron los primeros ensayos de la fabricacién de metalentes plasmoni-
cas de Oro sobre sustrato de vidrio. Las metalentes plasmonicas que
se hicieron fueron las disenadas para A = 633 nm, para los tres valores
de v = [1,5,9]°. La técnica de fabricacién empleada fue la litografia

de haz de electrones cuyo procedimiento se describe a continuacion:

Paso 1: Preparacién del sustrato Se limpiaron los sustratos de vi-

drio, se colocaron sobre un spin coater y se les deposité polimetil
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metacrilato (PMMA) para recubrir el sustrato. En el spin coater
se dejé por 30 s a una velocidad de 4000 rpm y una aceleraciéon

de 3000 rpm.

Paso 2: Recocido Posteriormente se colocaron los sustratos con el

PMMA en el horno a una temperatura T=160 °C durante 3 horas.

Paso 3: Litografia Inmediatamente se les agregaron gotas del polime

ro conductor (AR-PC 5090.02) y utilizando el spin coater, con los
paramteros del paso anterior, para lograr la uniformidad de la
pelicula conductora sobre el PMMA. Se ingresaron las muestras
al microscopio de barrido electronico bajo las siguientes condicio-
nes experimentales: distancia de trabajo de 6 mm, apertura de
diafragma de 7.5 pm, un voltaje de 20 kV y con los pardmetros
de dosis de 6.4 nm de discretizacién, 240 Cs/cm? de dosis y una

corriente de 10.02 pA.

Paso 4: Revelado La muestra fue colocada en un recipiente con agua
desionizada durante 15 s para retirar la pelicula conductora. Ter-
minado el tiempo, en el revelador MIBK /TPA (1 : 3) se dejé por
60 s y finalmente en alcohol isopropanol en un lapso de 15 s, para

finalmente secar.

Paso 5: Plasma oxigeno Para asegurarse que el PMMA excedente
no afecte a la estructuracién, se procedié a retirarlo mediante
oxigeno con flujo de 10 sccm, una presién de 20 mTorr durante 5

S.



APENDICE A. FABRICACION DE MICROLENTES DE ORO 71

Paso 6: Depésito de pelicula delgada Al tratarse de una estruc-
tura de Au, para evitar su facil desprendimiento del sustrato, se
deposité una pelicula de Titanio de 5 nm de grosor con una eva-
poradora de haz de electrones. Posteriormente una pelicula de Au
de 115 nm de grosor fue depositada. La presién de trabajo en la

evaporadora fue de 1.4 x 10~%Torr.

Paso 7: Decapado (lift—off) Finalmente la muestra es colocada den-
tro de un recipiente con acetona durante 24 horas para remover
los trozos de PMMA, pasado ese tiempo se saca y se seca con aire

comprimido.

Los primeros resultados se encuentran en las figuras A.1, A2 y
A.3, correspondiendo a las imagenes tomadas con un microscopio épti-

co y un microscopio de barrido electronico.

* Mag= 5.00K X WD =16.9 mm
— InLens EHT =10.00 kV

(a) (b)

F1GurAa A.1: Imdgenes tomadas con (a) microscopio éptico y (b) microscopio de
barrido electrénico de la metalente plasmoénica de Au disenada para A = 633 nm y

v =1°
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Mag = 5.00 K X ‘WD =16.9 mm
InLens EHT =10.00 kV.

(a) (b)

F1cura A.2: Imdgenes tomadas con (a) microscopio éptico y (b) microscopio de

barrido electrénico de la metalente plasménica de Au disenada para A = 633 nm y

v =5°.

Mag = 5.00 KX WD =16.9 mm
InLens EHT = 10.00 kV

(a) (b)

FI1GURA A.3: Imdgenes tomadas con (a) microscopio éptico y (b) microscopio de

barrido electrénico de la metalente plasménica de Au disenada para A = 633 nm y

v =9°

Como puede notarse, las estructuras no quedaron bien formadas

debido a que el tamano de las nano-rendijas estaban en el limite de
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resolucién del equipo de fabricacién. Una alternativa que se planted
para resolver el problema fue disminuir el grosor del PMMA, por lo
que se procedié a aumentar la velocidad a 6000 rpm en el spin coater
en el paso 1 y considerar crecer la pelicula de Au de 80 nm de grosor.

Sin embargo, las estructuras quedaron con mucho material incrustado

(ver figura A 4).

FiGURA A.4: Imagen tomada con un microscopio 6ptico de las estructruras de las

metalentes plasmoénicas con una pelicula delgada de Au de 80 nm de grosor.

Otra geometria que se probaron fueron metaestructuras circula-
res, sin embargo este tipo de forma es aiin més complicada de lograrse
por la resolucién del microscopio de barrido electrénico durante la li-

tografia. En la figura A.5 se muestran algunas de las metaestructuras.
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Mag= 4.00K X WD =16.9 mm
InLens EHT =10.00 kV/

(a) (b)

FI1GURA A.5: Imdgenes tomadas con (a) microscopio éptico y (b) microscopio de
barrido electrénico de una de las metalentes plasmoénicas de Au disenada con un

periodo de A = 150nm y rendijas de 90 nm.

La principal limitante que se tuvo en la fabricacion de las meta-
lentes plasmonicas de Au con fase de un BF es que el tamano de los
anchos de las nano-rendijas (60 nm) estaban en el limite de resolucién
del microscopio de barrido electrénico. Ademaéas de que se requiere de
mas tiempo para continuar con modificaciones en el procedimiento y

lograr obtener las estructuras deseadas.
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