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RESUMO

COSTA, Larissa N. PROTOTIPACAO DE DISPOSITIVOS COM LASER DE
FEMTOSEGUNDOS. 66 f. Dissertacio — Programa de Pés Graduacdo em Engenharia
Elétrica e Informatica Industrial, Universidade Tecnol6gica Federal do Parand. Curitiba, 2014.

Este trabalho descreve a produgdo de dispositivos protétipos em vidro e fibras 6ticas utilizando
exposi¢cdo a um laser de femtosegundos. As estruturas sdo caracterizadas utilizando microscopia
convencional e confocal. A capacidade de guiamento de luz € investigada acoplando uma fonte
de laser na entrada da estrutura e medindo o perfil de campo préximo. Foram ainda fabricadas
redes de Bragg em fibras Oticas submetidas a tratamento térmico apds a gravagdo, para obter
redes regeneradas. Micro-usinagem em vidro seguido de ataque quimico resultou em uma
estrutura 3D formada por uma matriz interconectada.

Palavras-chave: 1. Fotonica. 2. Guia de onda. 3. Laser Femtosegundos. 4. Redes de Bragg.
5. Silica.



ABSTRACT

COSTA, Larissa N. PROTOTYPING DEVICES WITH FEMTOSECOND LASER. 66 f.
Dissertacdo — Programa de P6s Graduacdo em Engenharia Elétrica e Informética Industrial,
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Curitiba, 2014.

This work describes the device prototiping with a femtosecond laser. The obtained structures are
characterized by conventional and confocal microscopy. Hight guiding is verified by launching
light and measuring the near field profile at the exit facet. Fiber Bragg grating where also
recorded and heated to obtain regenerated gratings. Glass micromachining followed bt chemical
etching resulted in a 3D structure made by an interconnected array of microchannels.

Keywords: 1. Photonics. 2. Waveguide. 3. Femtosecond laser. 4. Bragg gratings. 5. Fused
Silica.
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1 INTRODUCAO

Sensores estdo amplamente presentes no mundo moderno: no celular por exemplo, a
captacao do sinal da operadora, sensor de proximidade que detecta quao préximo o rosto esta
do celular, sensores de luz ambiente que permitem economizar bateria, GPS, entre outros. O
forno de microondas é muito utilizado para esquentar alimentos e liquidos, possui sensores de
temperatura, tempo, no travamento da porta, entre outros. Carros e dnibus possuem mais de
50 tipos diferentes de sensores espalhados em diversas fungdes de controle no veiculo. Os
semaforos no transito igualmente sdo controlados por sensores, existindo ainda sensores que
auxiliam a prever a temperatura para os proximos dias e biossensores de andlise de toxinas e

agentes patogénicos em industrias de alimentos.

O corpo humano possui uma diversidade de orgdos que podem ser associados a
sensores, como os associados a audi¢ao, visdo, olfato, tato e paladar, os cinco sentidos classicos

propostos por Aristoteles .

O ouvido humano é bastante sensivel numa faixa bem curta do espectro de frequéncias
entre 20Hz e 20kHz e volumes no minimo de 10~'2W/m? (0 dB) e méximo de 1W/m?
(120dB). Exposic¢do a valores acima de 90dB por tempo prolongado sao considerados perigosos

e podem acarretar em sérios prejuizos.

Olhos humanos podem detectar pequenas variagdes de cor, focalizar objetos distantes
como a Lua e objetos a 25cm do olho, determinadas pela regido visivel do espectro
eletromagnético, entre 370 nm e 750nm, o que é uma parte muito pequena de todo espectro

que abrange de 107! m até 103 m.

O olfato corresponde ao sensor mais sensivel e seletivo do corpo humano. O limite
da sensibilidade varia entre partes por bilhdo (ppb) até partes por milhdo (ppm) no nivel de ar.

Permitindo, assim, perceber mudancas t€nues de odor.

Tato, algo presente na pele do corpo todo se divide em quatro outros sentidos:

percepc¢do da temperatura, de texturas, dor e localizagdo espacial do corpo.
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O paladar é reconhecido nas papilas gustativas presentes na lingua, assim como no céu
da boca. Estd intrinsecamente ligado ao olfato e a visdo. Os sabores mais percebidos sdao doce,
amargo, salgado, dcido. Uma medida ideal de sabor pode ser obtida se a comida estiver fria,
onde se elimina a interferéncia do olfato. (VETELINO; REGHU, 2010)

Sensores podem ser construidos de diversos materiais e tamanhos, escolhendo de
acordo com a aplicacdo necessaria. Um sensor de luz ambiente em um celular € constituido
de dois fotodiodos sensiveis a regides diferentes do espectro eletromagnético, que quando

combinados, resultam em medidas precisas da intensidade da luz.

Assim como fotodiodos, sensores podem ser produzidos com materiais a base de
silicatos e ceramicas que sao pouco intrusivos. Desta forma produz medidas de grande precisao.
Fibras oticas sdo um exemplo de sistemas assim, e sdo capazes de medir temperatura e
deformacdo com sensibilidade elevada, assim como dispositivos construidos em substrato de
silica. Sensores oOticos utilizam diferentes estruturas para confinar, processar ou interagir com a

luz.

Neste trabalho serdo descritos experimentos realizados para obter e caracterizar redes
de Bragg em fibras, guias de onda, e dispositivos utilizando micro-usinagem com pulsos de

laser de femtosegundos.

1.1 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nas se¢Oes seguintes serdo resumidos alguns conceitos relacionados as estruturas
utilizadas neste trabalho. Primeiramente sobre guias de onda em silicatos. A seguir as redes
de Bragg em fibra 6tica fabricadas com madscara de fase e sua aplicacdo em alta e baixa

temperatura, e ao final apresenta-se alguns aspectos das técnicas de microusinagem.

1.2 GUIAS DE ONDA EM SILICA

Na Tabela 1 sdo relacionados diversos artigos sobre trabalhos de gravacdo de guias de
onda em silicatos, utilizando laser de femtosegundos, com comprimento de onda ao redor de
800nm com pulsos de aproximadamente 130 fs e taxas de repeti¢do entre 1 e 200kHz. Alguns
artigos citam a poténcia e outros a energia. Os valores de energia neste trabalho sdo calculos

médios relacionando a poténcia pela taxa de repeti¢ao do laser.

As energias utilizadas para fabricacdo de guias de onda variam de acordo com a

aplicacdo, com valores entre nJ e uJ. Aplicagdes com baixa energia frequentemente utilizam
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baixa velocidade no deslocamento da amostra, no entanto em varios trabalhos a velocidade é
fixa em dezenas de micrometros por segundo. Velocidades nessa ordem sdo necessdrias para
ndo ultrapassar o limite de dano material, entre modificar o indice de refrac@o e erodir o material
sem provocar mudangas Oticas significativas. Os materiais utilizados podem ser diversos tipos
de cristais, em vidros puros em silica ou com dopagens conhecidas, como boro e germénio. As
objetivas de microscopio utilizadas nos trabalhos variam entre 10 x e 50 x. A profundidade em
que os guias de onda sdo gravados depende parcialmente das dimensdes da amostra, mas € em

geral na ordem de centenas de micrometros.

1.3 REDES DE BRAGG EM FIBRAS OTICAS

As redes de Bragg (FBG) em fibras 6ticas sdo estruturas com periodicidade espacial
no indice de refracdo ao longo da direcdo de propagacao da luz e podem ser obtidas utilizando

a técnica de iluminagdo com mascara de fase.

1.3.1 REDES REGENERADAS

A regeneracdo estd associada ao tratamento térmico de aquecimento e resfriamento,
conhecido como annealing, e ocorre quando a rede de Bragg € submetida a temperaturas entre
700°C e 1000 °C. Par essas temperaturas, a amplitude do sinal refletido apaga completamente
ou parcialmente, e posteriormente surge um novo sinal regenerado que cresce e estabiliza.
A rede inicial é nominada de rede semente, geralmente com lobulos laterais e maior nivel
de saturagdo. Ja a rede regenerada possui espectro mais estreito € poucos l6bulos laterais
(FOKINE, 2002), (CANNING et al., 2008).

Fibras fotossensiveis sao obtidas com materiais e processos, que, a0 serem expostos a
laser com comprimento de onda e intensidade adequados, realgam a modificagdao do indice de
refracdo na regido atingida.

7z

A regeneracdo ¢ mais eficiente em fibras fotosensiveis, podendo ser ou ndo
hidrogenadas. O processo ainda estd em estudo e existem apenas hipéteses sobre 0os mecanismos

responsdaveis, o principal sendo compactacdo e densificacdo da estrutura molecular da silica
(LINDNER et al., 2009), (CANNING et al., 2008).
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1.3.2 REDES DE BRAGG GRAVADAS COM MASCARA DE FASE

A gravacdo de FBG utilizando mascaras de fase é uma técnica de interesse nesta
dissertacdao. A alteracdo de indice de refracdo € obtida por um padrao de interferéncia a partir

de um feixe de laser difratado por uma mascara de fase.

Para estimar os parametros necessarios para o prosseguimento dos experimentos, foi
realizado um estudo das caracteristicas utilizadas na literatura dispostos em forma de tabela. A
Tabela 2 relaciona para laser de femtosegundos a energia empregada, diferentes tipos médscaras
de fase em conjunto com diferentes lentes cilindricas e fibras 6ticas empregada para gravacao
de FBG.

As madscaras utilizadas nos trabalhos tem principalmente periodicidade de 1,07 um
e 3,20um e entre outras, para fabricar FBG’s em 1550nm. A taxa de repeticao dos lasers
utilizados estdo entre 1kHz e 100kHz, com pulsos entre 50 - 250fs e comprimentos de onda
entre 264nm e 800nm. As lentes cilindricas com focos entre 12 e 80 mm foram mais utilizadas,
com maior uso daquelas com 40mm. As energias por pulso utilizadas cobrem uma regidao
ampla, de acordo com as fibras usadas, entre centenas de (J e dezenas de mJ. Foram estudadas
fibras hidrogenadas SMF-125, fotossensiveis dopadas com germanio e boro, fibras monomodo

(SMF), PCF e LMA e microfibras. O comprimento de FBG gravada entre 4 mm e 50 mm.

1.4 MICROUSINAGEM - CANAIS MICROFLUIDICOS

Dispositivos microfluidicos podem ser fabricados em silicatos, ceramicas, polimeros,
metais, entre outros. O material escolhido estd diretamente relacionada a aplicacdo do
dispositivo e possui métodos de produgdo diferentes, que podem envolver fotolitografia,

exposicdo a laser, entre outros.

Canais microfluidicos sao usualmente fabricados em estruturas 2-D, e ha diversas
técnicas para criar estruturas 3-D. A mais usada entre essas técnicas é chamada de Irradiacao
de Laser de Femtosegundos Seguido por Corrosao Quimica, em inglés FLICE, a qual permite
construir microcanais em 3-D, que podem ser aplicados em diversas dreas como na biologia,
para estudar o movimento de células. Essa técnica permite criar estruturas em dois passos:
primeiro a amostra é irradiada por um laser de femtosegundos focalizado, seguido por uma
corrosdo, geralmente acido fluoridrico (HF), que ird modificar a drea atingida pelo laser mais

rapido que as ndo expostas.

Lasers de femtosegundos sdo amplamente utilizados neste tipo de técnica por ter pulsos
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curtos, 0 que minimiza a regidao de dano volumétrica por permitir controlar as modificagdes em

escala micrométrica, e a alta intensidade atingida com o laser focalizado.

Técnicas de micromaquinagdo variam de acordo com a finalidade da estrutura criada.
Na Tabela 3 sdo citados alguns artigos sobre micromaquinacdo. Para lasers de femtosegundos
com comprimentos de onda por volta dos 800nm e taxa de repeticdo de 1kHz, e energia
varia entre 800 e 0,5mJ, onde as maiores energias sdo utilizadas em metais como cobre, €
energias menores para ceramicas e vidros. As velocidades também variam muito; entre 320 e
5800 um/s, de acordo com a aplicacdo. Estas técnicas permitem, nos materiais transparentes a

gravacdo de guias de onda e estruturas éticas.

1.5 OBIJETIVOS

e Aplicar a técnica ponto a ponto para gravar guias de onda 6ticos e microcanais em laminas
e laminulas de silica e vidro comum, que sirvam como elemento de base para novos

SENSOres;

e Inscrever redes de Bragg usando méscara de fase com laser de femtosegundos em laminas

e laminulas de silica e vidro comum;

No final deste capitulo apresentam-se alguns conceitos introdutérios sobre os
dispositivos estudados, enquanto no capitulo 2 descreve os conceitos tedricos relevantes,
separados em trés categorias: os trabalhos realizados com fibras 6ticas, com guias de onda, e a
produc¢do de microcanais. No capitulo 3 serdo detalhados os materiais e métodos experimentais
utilizados para producdo e andlise. O capitulo 4 apresenta os resultados em cada linha de
trabalho, e as correspondentes discussoes. No capitulo 5 estdo as conclusdes obtidas e sugestdes

para proximos trabalhos.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo serdo apresentados os diversos conceitos relevantes para este trabalho.
No tocante a propagacdo da luz, interacdo entre o laser e o material, registro de estruturas e

microusinagem.
2.1 TEORIA ELETROMAGNETICA EM MEIOS DIELETRICOS

Para um estudo tedrico a fim de esclarecer a propagacdo de ondas eletromagnéticas
em meios dielétricos, necessita-se estabelecer algumas condi¢des iniciais para facilitar o

entendimento:
1. O meio por onde ocorre a propagacio da onda eletromagnética € homogéneo, isotrépico,
linear e estaciondrio.
2. E um meio nio condutor.
3. A densidade de cargas livres € nula, de maneira que V- E = 0.
4. A propagacgdo ocorre em linha reta na dire¢@o positiva do eixo z.
5. A onda é senoidal.
6. Nao hé atenuacio.

As Equacdes de Maxwell para os campos elétrico E e magnético H em um meio

dielétrico homogéneo, sem fontes e sem perdas sao definidas por:

q OE
Vo H=g—- e
VXE = oH )
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onde &€ € a permissividade do meio e U sua respectiva permeabilidade .

As equacgdes de onda para o meio conforme descrito acima podem ser obtidas pelas

Equagdes 1 e 2 e sdo escritas como:

=

VZE — su% =0 3)
VZB—¢ ,ug—g =0 “4)

Que admitem uma solu¢cdo em ondas planas:
H=H(x,y)e!\”" =P = (E& + E,§ + E2)e/(®' =P (5)
E=E(x,y)e! P = (H &+ H,§ + H,2)e/(® P (6)

onde os coeficientes E\X,E\y,E.Z, H.X,H,§ e H;Z sdo fungdes ndo especificadas de x e y. A
dependéncia de z em ¢ aparece apenas no fator harmonico. O nimero de onda € igual a é A=
®/v, onde w é a frequéncia angular da onda onda eletromagnética se propagando na dire¢do z e
v a velocidade de fase da onda, e B uma constante de propagacdo do meio , € x e y as posigdes

no plano transverso ao €ixo z.

Substituindo 5 em (1) e (6) em (2), sao obtidos as componentes do campo

eletromagnético:

? +jBEy = —jooHx )
y

—JBE:~ aaix = — jOu,H, ®)
%ﬂ'ﬁHy = joen’Ey (10)

dy
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—jBH, — aa—% = jwe,n’E, (11)
JH, OJH, .
a_xy_ P jwe,n’E, (12)

E, L (p oL | op oH, (13)
dx dy
onde

1

k=00 = (14)

)Lmeio
¢ o ndmero de onda da onda eletromagnética de comprimento de onda A,ej, que se propaga no

meio em questao.

De maneira andloga € possivel combinar os outros pares de equacdes em funcdes das

componentes z:

o JE,  OH,

Ey= B2+ k2 (ﬁ dy PH5x ) (13)
o JE, OH,

o= gt (on 5+ 05 e
o JE, OH,

Hy= B2+ k2 (a)u dx +h dy ) (17

Para identificar as componentes perpendiculares de propagacdo, serd introduzido o

subindice L. em E| e H|

E| =EX+E§ (18)

H, =HX+H¥ (19)

sendo possivel reescrever as equacdes anteriores resumidamente
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E, = ﬁ(ﬁn@m ouV x E§) (20)
H, = ﬁ(ﬁVLHxﬁ—a)erHyy) Q1)

Para obter a componente longitudinal de E podemos resolver a equacao 3, onde pode se obter

J’E, J’E
2t W; = —eUA’E, = —K’E; (22)
que pode ser reduzida a:
(V2 +k*—BHE, =0 (23)

E de forma andloga para a componente magnética utilizando a equagao 4

(Vi+Kk—B*H. =0 (24)

As equagdes acima satisfazem a equacdo de onda com as condi¢cdes de fronteira
adequadas as componentes transversais dos campos elétrico e magnético, permitindo obter as
componentes transversais, em termos de um nimero reduzido de solucdes escalares da equagdo
de onda (LORRAIN et al., 1988).

Em situacdo de confinamento, tal como nos guias de onda, essas solu¢des apresentam
multiplas configuragdes de campos eletromagnéticos possiveis, associando uma distribui¢ao
transversal aos valores permitidos de . Tais configuragdes sdo denominados modos

eletromagnético de propagacao.
2.2 INTERACAO ENTRE LASER DE FEMTOSEGUNDOS E MATERIAIS

Lasers com pulsos de femtosegundo conseguem chegar a intensidades de pico na
ordem de TW/cm?, que resultam em alta absor¢io ndo linear da energia focalizada em
materiais. ApOs alguns picosegundos a energia € transferida para a rede cristalina, permitindo
uma modificacdo permanente no material. Esse processo nao € completamente conhecido, mas
pode ser subdividido em trés passos: a geracdo de plasma de elétrons livres, seguido pela

relaxacdo e a modificagdo do material.
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Os lasers de femtosegundo com comprimentos de onda no infravermelho préximo ou
no visivel ndo possuem energia de foton suficiente para induzir absorcao linear na maioria dos
vidros. Elétrons da camada de valéncia recebem energia para serem promovidos para a camada
de condugdo por fotoionizacdo nao-linear, que ocorrem por dois fendmenos: ionizacdo por
multi-foton ou fotoionizagdo de tunelamento, dependendo da frequéncia e da intensidade. Se
ocorre somente o primeiro, o limite da intensidade do colapso 6tico sofre uma grande variagdo
na banda de energia devido a variacdo da probabilidade de absor¢ao com o banda proibida de
energia. A fotoionizagdo por avalanche também estard presente pois depende linearmente da
intensidade do laser, e hd pequenas variacdes no limite de colapso 6tico com o banda proibida de
energia do material. Devido a essa baixa variacdo, é possivel utilizar o laser de femtosegundos

em uma ampla gama de materiais.

2.2.1 FOTOIONIZACAO NAO-LINEAR

a \ / b
VRN

Banda de

A\
_’UV‘W. " éncia
7~ X

N\

\.
Figura 1: Processos de fotoionizacdo ndo linear. (a) lonizacao de multifétons, (b) ionizac¢do por

tunelamento, (c) ionizagdo por avalanche, absorc¢do de portadores livres seguida por ionizagao
de impacto

Absorcao de multiplos fétons simultaneamente por um elétron na camada de valéncia
¢ chamada de absorcdo de multifétons, e esta ilustrado na Figura la. A energia necessaria

para promover o elétron deve satisfazer mhf > E,, onde E, € a energia do banda proibida, f a
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frequéncia da luz, m e h a constante de Plank.

Ionizacao de multi-fétons predomina em lasers de baixa intensidade e altas taxas de
repeticao. Em lasers de alta intensidade e baixas taxas de repeti¢do a ioniza¢do de multi-fotons
pode acontecer via tunelamento, conforme ilustrado na Figura 1b. O campo elétrico elevado
distorce a estrutura de bandas e reduz a barreira de potencial entre as bandas de valéncia e
conducdo. Transicoes diretas de uma banda a outra podem ocorrer por tunelamento quantico
de um elétron da camada de valéncia para a camada de conducdo. O parametro de Keldysh

descreve a transi¢ao entre multi-ftons e fotoioniza¢ao

o | &L
e I

onde @ ¢é a frequéncia angular do laser, I € a intensidade do laser no ponto focal, m, a massa
efetiva do elétron, e a carga do elétron no estado fundamental, ¢ a velocidade da luz, n o indice
de refracdo e & a permissitivade no espaco livre. Se ¥ € muito menor que 1,5 o efeito de
tunelamento serd dominante, para valores muito maiores de 1,5 o efeito de multi-fétons séra o
dominante. Para ~ 1,5 a fotoionizac¢ao serd uma combinac¢ao dos dois efeitos. Para um guia de

onda em meio dielétrico, as propriedades do laser e do material resultam em Yy~ 1,

2.2.1.1 FOTOIONIZACAO POR AVALANCHE

A Figura Ic representa a absor¢do de varios fétons por um elétron na banda de
condugdo, que libera um elétron e, por ionizacdo de impacto, gera elétrons livres, liberando
outros elétrons e formando um efeito de avalanche. Esse efeito pode ser formado por multi-
fétons, mas também por tunelamento de elétrons ou defeitos do material. Em lasers com pulsos
entre nanosegundos e picosegundos, a energia € transferida dos elétrons para a rede de dtomos
durante o tempo de um pulso. A energia € transferida ao material por difusdo térmica. A
densidade de elétron cresce até uma densidade de plasma. a energia absorvida € transferida

para a camada de laténcia depois do pulso do laser.

2.2.1.2 RELAXACAO E MODIFICACAO

A Figura 2 ilustra o processo de interacao do laser de femtosegundos com amostras
de silica fundida. Tais amostras podem ser permanentemente alteradas, principalmente com a

variacdo da energia incidente.

Para energias pouco acima do limite de modifica¢do, em torno de 100nJ para abertura



30

numérica de 0,6, 800nm e 100f{s, observa-se uma mudanca do indice de refragdo uniforme, que
¢ atribuido a densificacdo do material pela rdpida t€émpera do vidro que derrete na regidao do

ponto focal.

Para taxas de repeticao maiores que 100kHz o tempo entre os pulsos é menor que
o tempo para a difusdo do calor, resultando num acimulo de energia no ponto focal. Para
determinada energia, o vidro no ponto focal se funde, e enquanto houver incidéncia do laser,
o volume de material derretido ird aumentar até a incidéncia do laser ser interrompida. Neste

ponto, o vidro resfria rapidamente, formando uma estrutura com indice de refracdo alterado.

a b c d
— lonizacao Baixa energia
' ~100fs ¢
~1ud @
800 nm S Resultado: An isotrdpico
-~ Mecanismo: fuséo
NA- 0.5 -
] ¢ - Energia intermediaria
=
Amostra transparente
Resultado An birrefringente
Mecanismo: nanograde
Alta energia
]

Resultado: oco
Mecanismo: microexploséo

Alta intensidade do laser Absorgédo néo-linear da Plasma quente elétron- Mudanga permanente do
no ponto focal energia do laser ion transfere energia material
para a rede do material

Figura 2: Ilustracdo da interacdo do laser de femtosegundos com silica fundida. (a) Ponto
focal do laser abaixo da superficie da amostra. (b) A energia € absorvida de maneira ndo-linear,
criando plasma de elétrons livres. (c) O plasma transfere energia para a estrutura rapidamente.
(d) Os trés tipos de modificacdo permanentes: por baixa energia pulsada modificando o
indice de refracdo de maneira uniforme, em energias intermediarias formando nanoestruturas
birrefringentes, e espagos vazios em energias altas.

Para energias entre 150 e 500nJ, abertura numérica de 0,6, 800nm e 100fs, mudancgas
do indice de refracdo birrefringentes sdo observadas em silica fundida, devido as nanoestruturas
periddicas causadas pela interferéncia do laser e o plasma de elétrons induzido. Nesse caso sdo
observadas camadas periddicas que alternam o indice de refracdo, perpendiculares a polarizagcdo

da escrita do laser.

Em energias maiores que 500nJ para abertura numérica de 0,6, comprimento de onda
de 800nm com duracao de 100fs, deformacdes maiores que o médulo de Young sdo formadas
no ponto focal, criando uma onda de choque depois dos elétrons terem transferido sua energia

para os ions. Esse efeito forma um nicleo oco menos denso, dependendo das propriedades
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do material e do laser. Existem aplica¢Oes para esse tipo de modificagdo estrutural, mas nao €

adequada para guias de onda fotonicas.

2.3 GRAVACAO DE GUIAS DE ONDA EM MATERIAIS TRANSPARENTES

Guias de onda podem ser inscritos ponto-a-ponto utilizando laser pulsado, expondo
o substrato ao feixe do laser focalizado, gerando uma regido de pulsos recobertos durante um
deslocamento continuo da amostra, conforme ilustrado na Figura 3. E possivel relacionar a

velocidade do deslocamento da amostra com a taxa de repeticdao dos pulsos, segundo a relagao:

Vdeslocamento = Af rep (26)

distancia entre pulsos

Eixo de
escrita

regido sobreposta

Tempo entre pulsos

(1)

Tempz

Figura 3: Diagrama da sobreposicdo de pulsos do laser de femtosegundos, enquanto o feixe
(amostra) € deslocada com velocidade v.

onde fr, € a taxa de repeticdo dos pulsos do laser e A a periodicidade espacial obtida na

gravacgao.

Existem outras técnicas de gravagdo, como a que desloca a amostra com o laser
bloqueado e entdo dispara uma sequéncia de pulsos, repetindo-se 0 processo sucessivamente
ao longo do guia (ZHANG, H.; EATON, S. M.; HERMAN, 2007).
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2.4 REDES DE BRAGG

As redes de Bragg consistem em uma modulacdo periddica do indice de refracdo ao
longo do guia de onda, e podem ser produzidas nos nicleos de fibras e de guias de onda 6ticos.
Guias de onda podem ser produzidos com estruturas de Bragg desde o inicio da estrutura de

guiamento. Nesse caso sdo denominados guias de onda de Bragg (BWGQG).

Redes de Bragg permitem que fragdo de um espectro de banda larga incidente seja
refletido para um modo contrapropagante, conforme ilustrado na Figura 4. Essa banda refletida
possui um comprimento de onda central préximo ao comprimento de onda de Bragg (A g)
coerente com a modulacdo do indice de refracdo. Essa modulacdo periddica A resulta em um
comprimento de onda de Bragg (HILL; MELTZ, 1997) € definida por:

_ 2nep A

As N

27)

onde n.rr € o indice de refracdo efetivo do modo contrapropagante no guia de Bragg, A a

periodicidade da modulacio do indice de refragdo e N a ordem da rede.

Al

Periodo da Rede

Figura 4: Esquema ilustrativo de um guia de onda de Bragg.

2.4.1 GRAVACAO DIRETA DE REDE DE BRAGG USANDO MASCARA DE FASE

Redes de Bragg podem ser produzidas por interferometria, iluminacao direta sob uma
mascara de fase ou com técnica ponto-a-ponto. O método utilizado neste trabalho para produgao
de redes de Bragg foi a gravacdo por iluminacdo direta sob uma madascara de fase, no qual
utiliza-se a mdscara para criar um padrao de interferéncia quando iluminada por um feixe de
laser, provocando a modulagdo do indice de refracdo nas regides de interferéncia construtiva,

conforme representado na Figura 5.

Mascaras de fase sdo tradicionalmente redes em silica fundida com depressoes

periddicas na superficie com periodo Apy e seu uso tradicionalmente ocorre na regido do



33

ultravioleta (entre ~ 180nm e 400nm). A escolha correta das depressdes da rede e sua
profundidade no material vai resultar no padrao de difracdo de forma a minimizar a ordem
zero no comprimento de onda de iluminacao. A ordem zero pode ser reduzida a 3% da poténcia

transmitida. As ordens + 1 e — 1 concentram aproximadamente 35% da luz difratada.

Feixe de Laser de
Femtosegundos

Lente Cilindrica

Mascara de Fase

Fibra Otica

Ordem +1 Ordem 0 Ordem -1

Figura 5: Tlustracdo da gravacdo de FBG utilizando méscara de fase.

O padrio de interferéncia com periodicidade das franjas definido por A = Apy/2 é
produzido na regido proxima a mdscara de fase, onde € posicionada a fibra 6tica ou guia de

onda.

A relag@o entre o comprimento de onda de Bragg Ap e a periodicidade das franjas para
incidéncia normal do feixe de laser sobre a mascara de fase sao determinados de acordo com a

Equagao 27

2.42 DEPENDENCIA COM A TEMPERATURA

AlteragOes na temperatura afetam o indice de refra¢do efetivo (n.rr) € o periodo A
da FBG, relacionados ao efeito termo-6tico e a expansao térmica do material. Isso resulta em
mudangas no comprimento de onda refletido. Tais mudangas podem ser estimadas utilizando a

equacio:

A% = (0 +&)AT (28)

onde o é o coeficiente de expansdo térmica da silica e £ € o coeficiente termo-6tico da silica.
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Devido ao efeito termo-Otico, Ap cresce com a temperatura de maneira
aproximadamente linear para variacdes entre a temperatura ambiente e ~ 150C° para guias
de onda e fibras 6ticas fabricadas em silica. E necessario um ajuste linear com polindomios de

2° ou 3° ordens para FBG em fibras 6ticas de silica em temperaturas até ~ 1000C°.
2.5 MICROUSINAGEM

Microusinagem ¢é um processo de constru¢cdo de estruturas em escala sub-
micrométrica. Para sua construcdo, uma grande variedade de lasers podem ser utilizados
para provocar alteracio estrutural ou ablacdo ao material, como de lasers de nanosegundos e
de femtosegundos, que sdo considerados ultrarrdpidos; assim como lasers no UV e no IR. A
escolha do laser utilizado depende do material e das aplicacdes desejadas. Lasers ultrarrapidos
sdo preferidos devido ao dano térmico no material ser minimizado, pois a duragdo temporal do

pulso € menor que o tempo caracteristico de transmissao do calor.

A demanda por biomicrochips como dispositivos microfluidicos, microrreatores, lab-
on-a-chip, sistemas de analise micrométricos (U-TAS) e dispositivos optofluidicos em geral
estd crescendo e sdo amplamente utilizados para reduzir o volume de amostras e a quantidade
de reagente utilizado em anélises bioldgicas, médicas e reacdes quimicas, permitindo reduzir
custos. Esses dispositivos microfluidicos possuem alta sensibilidade, repetibilidade e eficiéncia
(SUGIOKA; CHENG, 2012).

Técnicas de microfabricagdo em 2-D, como litografia e fotolitografia sdo as mais
utilizadas em processos envolvendo semicondutores e também podem ser aplicadas na
constru¢do de estruturas microfluidicas em silica e vidros. Substratos de silicio permitem
a integracdo com fotodetectores e microeletrodos, mas devido ao silicio ser opaco nos
comprimentos de onda no visivel, ndo sao adequados para algumas aplicacdes. O vidro de silica
porém possui transparéncia nos comprimentos de onda do infravermelho, visivel e ultravioleta,
e possui resisténcia quimica alta para muitas substancias dcidas e alcalinas e resisténcia em
temperaturas entre —100°C a 500 °C (NEWPORT, ), sendo estas de interesse para vdrias classes

de dispositivos.

A aplicacao de laser de femtosegundos seguida de corrosdao (FLICE) para produzir
estruturas micrométricas envolve dois passos. Primeiro o substrato € exposto ao laser de
femtosegundos focalizado com uma objetiva. Os padrdes sdo realizados movendo a amostra
com um motor controlado por computador. A energia aplicada por drea € calculada para

que permita uma modificacdo da estrutura do substrato sem causar ablagdo. A modificacdo
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estrutural ocorre quando a intensidade incidente ndo excede o valor critico. A corrosdo €
realizada quimicamente, emergindo o substrato no agente corrosivo, em geral uma concentragao
baixa de dcido fluoridrico HF, em torno de 10%. a regiao modificada pelo laser € mais suscetivel

ao ataque quimico. Esta técnica permite construir estruturas 3-D no interior do substrato.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo expostos 0s materiais, equipamentos, disposicdes experimentais e
procedimentos utilizados durante este trabalho. Primeiramente sobre os guias de onda, seguido

por trabalhos com redes de Bragg e por fim microusinagem.

Inicialmente € descrito o processo de preparo das amostras para fabricacdo de guias de
onda. Em seguida € descrito o arranjo experimental utilizado para caracterizacao das estruturas

criadas, verificando o confinamento da luz.

Sobre os trabalhos realizados com redes de Bragg em fibras, € discutido o processo
de gravagdo usando o laser Ti:Safira juntamente com o amplificador OPERA. E discutido o
processo de hidrogenacdo de fibras, assim como a monitoragdo em altas e baixas temperaturas

e 0 método de analise da sensibilidade térmica.

Por fim é explanado a fabricacdo de microcanais para aplicacdo na biologia,

construidos utilizando o laser de femtosegundos, seguido de corrosdo quimica.

3.1 GUIAS DE ONDA EM SUBSTRATO DE SILICA

Nesta secdo s3o descritos os métodos utilizados para a preparagdo das amostras
utilizadas, a inscricao dos guias de onda, sua caracterizacdo de perfil de campo préximo e por

microscopia confocal.

3.1.1 PREPARO DE AMOSTRAS

As amostras foram produzidas a partir de laminas de microscépio comerciais (Corning
4798 e Vision Glass). O primeiro passo na preparagdo das amostras € cortd-las com um
cortador de vidro com ponta de diamante sem lubrificacdo, em 5 partes com comprimento de

aproximadamente 1,5cm. Entre 10 e 15 dessas partes sdo agrupados, conforme ilustrada em 6.

Cada grupo de amostras € trabalhado primeiramente em uma politriz lubrificada com
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agua no Laboratorio de Materiais da UTFPR com lixas de granulagdo em ordem crescente: no
inicio € usada a de nimero 80 até obter uma superficie uniforme, pois o vidro é duro e o uso
de uma lixa de granulagdo maior iria requerer um tempo maior € mais pressao para obter o
mesmo resultado. Essa lixa deixa a superficie bastante arranhada devido ao movimento circular
da politriz, portanto sdo utilizadas outras lixas para suavizar as marcas. As lixas utilizadas s@o
de gradulacdo 320, 400 e 600 e utilizadas nessa ordem, pelo tempo necessario até obter uma

superficie uniforme.

O bloco de amostras segue entdo para um processo de polimento, feito com tecidos
de polimento de fibra Thorlabs na ordem: 5M, 3M, 1M e 0,3M, em que o cddigo indica a
granulacdo respectiva (1M = 1um) até obter uma superficie completamente uniforme. Depois

dessa etapa as amostras sdo soltas do bloco e verificadas em um microscopio 6tico convencional.

Figura 6: Agrupamento de amostras para polimento das laterais

3.1.2 INSCRICAO DOS GUIAS DE ONDA

As amostras foram construidas no Laboratdrio de Fotonica situado na UTFPR.

Foi utilizado um laser Ti:Safira com amplificagdo regenerativa da marca Coherent,
modelo Libra-F, com banda de emissao em 800nm, duracdo de pulsos de 100fs, taxa de
repeticdo de 1kHz e poténcia na saida 3,24W. A energia foi ajustada usando um disco
atenuador linear, com medi¢ao por um medidor de poténcia marca Coherent modelo Field Max
II posicionado apés o atenuador. Foram usadas duas objetivas diferentes para acoplamento de
uma fonte de luz laser nos guias de onda, 10 X, da marca Linos, distincia focal de 15mm,
diamentro focal de aproximadamente 1,7mm abertura numérica de 0,25 e 20 x da marca
Thorlabs, distancia focal de 10mm, didmetro focal de 10,6 mm e abertura numérica de 0,40.

A Figura 7 ilustra o arranjo experimental. Nesta configuracio a face por onde o feixe do laser
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entra primeiro na amostra é denominada face de entrada, consequentemente a face por onde o

feixe sai da amostra € denominada face de saida.

Sistema Opera

Suporte para
amostras

i 4 < Laser Libra

Shutter Filtmsl/Disco atenuador

Motor Nanomax

Figura 7: Ilustracdo da montagem para gravacao a laser de femtosegundos.

Foi utilizado um motor de deslocamento de passo MM3000, e sobre ele um deslocador
manual de dois eixos com micrometros, onde fica posicionado um suporte que prende as
amostras por vacuo formado por um aspirador cirdrgico marca Aspiramax modelo MAS520,
para deslocar a amostra perpendicularmente ao feixe do laser. Essa montagem permite registrar

guias de onda longos até = 5cm de extensao.

3.1.3 GUIAMENTO DE LUZ

As amostras foram analisadas no Laboratério de Fotonica situado na UTFPR.

O arranjo experimental utilizado para verificar o guiamento de luz nas estruturas
produzidas consistiu em focalizar o feixe na face de entrada do guia utilizando uma objetiva de
microscopio. Na face de saida € posicionado o foco de uma segunda objetiva de microscopio,
colimando o feixe e direcionando-o para um medidor de perfil de intensidade do feixe para

registro do perfil de campo préximo.

A confirmacgdo da colimacdo do feixe na saida do guia € verificada deslocando o
medidor de perfil ao longo da iluminacdo longitudinal em dezenas de centimetros no sentido
do feixe e verificando se a largura a meia altura do perfil permanece constante, até obter a

focalizagdo correta. A Figura 8 ilustra o arranjo experimental utilizado.

Bases de translacdo X'YZ Newport modelo ULTRAlign 561-D-M foram utilizadas para

posicionar as objetivas de entrada e saida da estrutura. A amostra foi posicionada sobre uma
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Medidor de Perfil

Objetiva de
Microscopio (Saida)

Objetiva de
Amostra Microscépio (Entrada)

Laser Semicondutor
em 635 nm

Posicionador XY

Figura 8: Esquema do arranjo experimental para acoplamento de luz e obten¢ao do perfil de
campo proximo.

outra base de translagao XY Newport modelo ULTRAlign 561-D-M.

3.1.4 INSPECAO VISUAL DOS GUIAS DE ONDA

A inspecdo visual das alteracdes estruturais produzidas na amostra de silica foi
realizada a partir de imagens obtidas usando microscopio com camera digital acoplada que se
encontra no Laboratério de Materiais da UTFPR, marca Olympus modelo BX51M-BX51RF
acoplado com uma camera CoolSNAP-Pro CF COLOR para obtencdo de imagens. A
determinacdo das dimensdes visualizadas na amostra foi realizada por meio de calibracao prévia
com alvo padrdo, para cada objetiva do microscopio. As imagens foram salvas e analisadas

utilizando o programa Image-Pro Plus versao 4.0.

Foram obtidas imagens das faces laterais e superiores da amostra, nas regides onde

houve alterag¢do devida ao laser de gravacgao.

3.1.5 INSPECAO POR MICROSCOPIA CONFOCAL

Algumas amostras foram examinadas em um microscopio confocal localizado no
Laboratério de Imagem na UTFPR, utilizando um microscépio Olympus FV1000, equipado
com um laser He-Ne e vérios lasers semicondutores. Foram obtidas imagens com filtros 6ticos
utilizando a banda do verde em 563nm e na banda do vermelho em 700nm. Tais bandas
permitem visualizar fluorescéncia induzida durante a gravacdo dos guias, ou o espalhamento

de luz na estrutura de guia devido a iluminag¢do com os pulsos do laser de femtosegundos,
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selecionando o comprimento de onda do laser no microscopio. As imagens foram obtidas com
o programa FV10-ASW 4.0, e analisadas com o programa ImageJ para determinar as dimensoes

das estruturas.
3.2 REDES DE BRAGG EM FIBRAS

Nesta secao serdo apresentados os materiais € métodos relevantes aos trabalhos com
FBG, o processo de sua gravacdo e o equipamento utilizado. Também € apresentado o método
de hidrogenacdo de fibras para algumas gravacdes, e a monitoracio das FBGs durante a

gravacao e nos tratamentos térmicos efetuados.

3.2.1 HIDROGENACAO DE FIBRAS OTICAS

O sistema de hidrogenac¢do na UTFPR € formado em por uma camara composta por
um tubo de ago inox de 6mm de didmetro interno € 1 m de comprimento pressurizada por
um cilindro de hidrogénio acoplado, onde podem ser acomodadas fibras para hidrogenacao em

temperatura ambiente.

A hidrogenacdo das fibras € realizado em um intervalo de tempo minimo de 72h,

sem limite de tempo maximo, com a cAmara sob pressio de 110kgf/cm?

. As fibras podem
ser armazenadas em congelador, caso nao sejam prontamente utilizadas apos sua retirada da
camara, para reduzir a difusdo do hidrogénio da fibra para o meio exterior, que em temperatura

ambiente ocorre em algumas horas.

3.2.2 PROCESSO DE GRAVACAO DE REDE DE BRAGG EM FIBRAS

As FBG foram obtidas no Laboratoério de Fotonica situado na UTFPR.

A gravacdo de redes de Bragg em fibras oticas foi realizada com luz vinda de
um amplificador paramétrico OPERA bombeado pelo laser de femtosegundos da empresa
Coherent; um computador para controlar o laser; interrogador de FBG modelo SM 125 da
empresa Micro-Optics com 1 canal e faixa de operagdo entre 1520 e 1570nm e resolucao de
Spm, com seu respectivo computador; estagios de translagdo manuais de precisao micrométrica

Thorlabs; iris; suporte para mascara de fase e para fibra Gtica.

O sistema OPERA consiste em um amplificador paramétrico 6tico ultrarrapido com
dois estigios de mistura de ondas, controlado por computador, para selecionar o comprimento

de onda desejado na saida em uma faixa ampla (240nm-2400nm).
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A montagem para iluminacdo direta na amostra sob a mascara de fase,
simultaneamente a esquematizada na Figura 9. No caso do uso com pulsos de femtosegundos é
necessdrio alinhar cuidadosamente a mascara de fase e a amostra perpendicularmente ao feixe
incidente para garantir a interferéncia entre os feixes difratados dentro da duragdo temporal do

pulso.

Na gravacdo das FBG deste trabalho foi selecionado o comprimento de onda de
250nm, na regido do UV. A energia por pulso foi 45uJ. A lente cilindrica utilizada possui
foco de 16 mm, e a mascara de fase com periodo de 1064 nm otimizada para o comprimento de
onda de 248 nm.

Lente
Cilindrica
Mascara
de Fase

Suporte para fibra

Fibra Otica ™

Figura 9: Esquema do sistema de gravacdo de FBG no Laboratério de Fotdnica.

3.2.3 MONITORACAO ESPECTRAL DURANTE A GRAVACAO
Para a monitoracdo do espectro das redes foi utilizado um interrogador de sinal marca
Micron Optics modelo SM125 para medir o espectro da FBG.

Para processamento dos dados obtidos foi utilizado o software Origin versao 8.0, para

construir os graficos necessdrios a este trabalho.

3.2.4 TRATAMENTO TERMICO EM REDES DE BRAGG EM FIBRAS

O processo de tratamento térmico foi realizado no Laboratorio de Fotonica situado na
UTFPR. Sao analisadas a durabilidade das redes de Bragg e sua sensibilidade térmica quando

sujeitas a temperaturas superiores a ambiente. Os testes foram realizados em altas temperaturas.
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3.2.4.1 ALTAS TEMPERATURAS

O tratamento em altas temperaturas até 800°C foi realizado utilizando um forno
cilindrico da marca Jung, modelo 0112 que atinge temperatura méaxima de 1200°C. Um
controlador marca Nuvus modelo N1100 permite programacdo de rampas e patamares
de temperatura. O controlador permite estabelecer 4 programas intercalando partes de
temperaturas variando - rampas - e regioes de temperaturas constantes - patamares, somando

um total de até 20 segmentos.

No centro do forno fica posicionado um cilindro de aco inox com espessura das paredes
de 1,3mm e de 12mm de diametro. Neste cilindro sdo posicionadas as fibras encapsuladas em
um tubo capilar de aco inox que serdo utilizadas para o tratamento térmico, juntamente com
um termopar, que monitora a temperatura através do termometro Minipa modelo ET-2040. Um

esquema ilustra a montagem na Figura 10.

O encapsulamento da fibra em tubo capilar € necessério para evitar que a fibra se rompa
durante o experimento, devido a fragilidade resultante do aquecimento em altas temperaturas.
Esse processo € executado retirando todo acrilato da porcao de fibra que estiver em contato com
0 a¢o 1nox, pois o acrilato ndo suporta altas temperaturas e funde prejudicando a integridade da
fibra 6tica. A rede de Bragg € posicionada no meio do forno, na mesma posi¢ao do termopar,

para ter fidelidade nas medidas.

—_—
Controlador

Multimetro ligado
ao termopar

Figura 10: Esquema da montagem experimental para redes de altas temperaturas.

Os espectros da rede no interior do forno sdo monitorados com um interrogador Micron
Optics SM125, juntamente com um computador portatil. As medidas sdo realizadas a partir da

temperatura ambiente, seguindo por todos os patamares de temperatura, os quais posteriormente
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serdo usados para o tratamento de dados.

3.2.5 PRODUCAO DE REDES REGENERADAS

As redes regeneradas foram produzidas no Laboratério de Fotonica, na UTFPR. Foi
usado o forno e a temperatura controlada com a ajuda do controlador anteriormente descrito.
Uma rampa foi aplicada para modificar a temperatura de 20°C até cerca de 800°C, na
qual a rede é mantida por um periodo longo, entre 2 e 8 horas. Esse tempo € necessario
para realizar a regeneracdo e avaliar a durabilidade da rede na temperatura selecionada. O
resfriamento foi realizado lentamente, desligando-se o forno e mantendo a rede em seu interior
por aproximadamente 8 horas, até retornar a temperatura ambiente, processo conhecido como

annealing.

3.2.6 SENSIBILIDADE TERMICA

A sensibilidade térmica geralmente é indicada em pm/°C, de uma FBG mede a razdo
entre as variagdes do comprimento de onda de Bragg AAp e da temperatura AT proporcional.
Foi realizada uma aproximacdo linear na regido até 200°C e entre 200°C e 880°C uma

apriximagdo de segunda ordem.

O experimento compreende em aplicar uma mudanga na temperatura na FBG a ser
estudada, colocada no interior do forno. Um termdmetro com termopar servem para medir a

temperatura e o interrogador 6tico os sinais de reflexdo e variacao espectral.

3.3 MICROUSINAGEM

As amostras foram produzidas em ldminas de vidro do tipo sodo-célcico, Corning
modelo 2947. As amostras foram cortadas e expostas ao laser de femtosegundos. A técnica de
fabricagdo € baseada na produgdo de guias dispostas em matrizes escritas sem descontinuidade
do feixe do laser, conforme indicado na Figura 11. Esta matriz tem separacdo entre linhas
de 10umm e, entre 0 e 10 um a separacdo entre colunas. As medidas dimensionais foram

realizadas usando um microscépio refrator em todas as etapas do processo.

A montagem experimental para gravagdo utiliza um posicionador marca Thorlabs
modelo Nanomax, que possui 6 motores (X, y € z e seus respectivos angulos de rotacdo), com
deslocamento méximo de 4 mm, controlado remotamente por computador usando programac¢ao

em C + +. Os motores de passo sao modelos DVROO1, os quais tem velocidade maxima de
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Figura 11: Esquema de produ¢ado de valetas. Em (a) se inicia o deslocamento da amostra e em
(b) termina.

2,5mm/s e velocidade minima de 1,0mm/s. Possui capacidade médxima de carga de 1kg,
resolucdo méxima de 1,25nm ou 0,06 arcseg. Sua estabilidade bidirecional é 0,5 tm quando é

controlado pela unidade de comando BSC103.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados e discussdes relevantes no trabalho
desenvolvido. Na primeira se¢do os resultados referentes aos guias de onda construidos em
vidro, respectivas imagens de microscopio refrator, de microscopia confocal e medi¢do do
perfil de campo préximo. Na segunda secdo estdo dispostos os resultados das gravagdes de
FBG utilizando o laser de femtosegundos, e resultados em alta temperatura e sensibilidade
térmica. Na terceira se¢ao, resultados de microusinagem com laser de femtosegundos seguida

por corrosdo de amostras de vidro.

4.1 GUIAS DE ONDA

As amostras de vidro sodo-cdlcico foram utilizadas na gravacdo de guias de onda
conforme o esquema descrito na se¢ao 3.1.2. As estruturas foram gravadas com velocidade
de 25um/s e objetiva de 10 x. Demais pardmetros listados na Tabela 4. Na Figura 12
(c) percebe-se uma regularidade no padrao transversal em fun¢do das estruturas da energia

utilizada, mostrando que € possivel controlar a dimensao delas coma energia dos pulsos usados.

Tabela 4: Energias e profundidades das estruturas gravadas.

Estrutura | Profundidade [um] | Energia [uJ]
1 0 80
2 150 40
3 150 40
4 150 30
5 150 30
6 150 20
7 150 13
8 150 13
9 150 20
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4.1.1 INSPECAO VISUAL DAS ALTERACOES ESTRUTURAIS

As Figuras 12 (a), (b) e (c) mostram fotos das faces superior e laterais de uma amostra
de vidro borosilicato Corning, obtidas com objetiva de 5 x no microscopio de reflexdo. A
numeracdo € colocada para facilitar a identificagdo dos guias. A disposi¢do nas fotos entre
as alteragdes 3 e 4, 5 e 6 ndo corresponde ao real espacamento entre as mesmas, ja que
a imagem foi disposta com partes combinadas, pois o0 conjunto completo ndo era possivel
de ser visualizado totalmente pelo microscépio. Entretanto, a aparéncia da sec¢do transversal

modificada € semelhante ao perfil transversal de focalizagdo do feixe do laser.

(b)

(c)

Figura 12: Imagens a partir da face (a) superior, e das faces laterais (b) 1 e (c) 2, dos guias de
onda produzidos.
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A alteracao estrutural marcada pelo numero 1, foi realizada para fins de alinhamento
do foco do laser com a amostra, e ndo é analisada. Devido ao foco do microscépio estar na
superficie, a linha 1 se encontra mais nitida na Figura 12 (a) que aquelas de 2 a 9 localizadas
no interior da amostra e abaixo do foco do microscépio. As linhas numeradas de 2 a 9 foram
inscritos todas na mesma profundidade como pode ser observado nas Figuras 12 (b) e (c), que
mostram as faces transversais da amostra. nestas fotos as faces de entrada e saida (Lados 1 e
2 respectivamente) foram polidas antes e depois da exposicao ao laser. Na Figura é possivel
perceber que as alteracdes estruturais produzidas nas faces de entrada e saida, porém ndo ha
como ter certeza que este padrdo se mantém por toda a estrutura, no eixo z, pois o laser causa
uma ablasdo na entrada e saida do material durante a gravacdo, assim a interface ar-amostra

causa irregularidades.

4.1.2 ESTIMATIVAS DIMENSIONAIS

Figura 13: Orientacdo espacial da gravacdo das alteragdes estruturais, com indicacdo de
profundidade (Y) e largura média (X) da perturbacao induzida.

As dimensdes das modificacdes estruturais induzidas foram medidas utilizando o
programa ImagelJ a partir de calibragdo obtida com o microscépio. Os resultados obtidos estao
dispostos na Tabela 5 segundo a ordem indicada na Figura 12. Na Tabela € possivel perceber

um padrdo entre as dimensdes em X e Y, e as energias empregadas durante a gravagao.

As dimensoes das alteracOes estruturais ao longo dos eixos x e y foram mensuradas
a partir da regido mais proxima da face superior da amostra, por onde incidiu a luz do laser,
conforme indicado na Figura 13. A Tabela 5 apresenta as dimensodes verticais de Y e X e

energias correspondentes para cada uma das faces de entrada e saida de cada estrutura.

Da tabela € possivel perceber que os guias obtidos tem dimensdes maiores no eixo y

que em x . Este fato indica que a intensidade do laser na regido de focalizacdo da objetiva se
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Tabela 5: Dimensoes mensuradas das estruturas. Profundidade e largura a meia altura indicados
nas colunas Distancia Y e X, para cada face da amostra.

Estrutura | Energia [uJ] | Face | Y [um] | X [um]
2 40 1 347.5 62,8
2 | 3142 | 444
3 40 | 326,3 59
2 295,7 44.4
4 30 1 2294 55,5
2 358,6 48
5 30 1 321,6 51,7
2 402,9 48
6 20 1 332,7 55,5
2 266,2 37
7 13 1 251,3 33
2 303,1 40,6
8 13 1 251,3 37
2 281 37
9 20 1 251,3 37
2 299.4 37

estende na direcdo da propagacdo do feixe por centenas de micrOmetros, embora na dire¢dao

transversal a dimensao seja 10 vezes acima diametro focal da objetiva. As regides mais escuras

observadas na Figura 12(b) na face de entrada das linhas gravadas sdo decorrentes de ablasao

material, remo¢ao do material superficial quando o ponto focal da luz encontra a amostra, vindo

do ar, ocorrendo da mesma maneira na face de saida. Devido a dispersao e espalhamento que

tais regides provocam na luz ali propagada, aquelas faces foram polidas apds a gravacdo para

nivela-las e melhorar a qualidade 6tica, como observado na Figura 12(c).
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4.2  ANALISE POR MICROSCOPIA CONFOCAL

Guia | | | | | ‘ | |

Figura 14: Imagem obtida por microscopia confocal das estruturas com filtro seletor na banda
do verde.

Na Figura 14 sdo apresentadas imagens longitudinais vistas a partir da face superior
das estruturas listadas na Tabela 4 utilizando luz com comprimento de onda de 514nm e filtro na
banda do verde. As imagens mostram o espalhamento da luz verde na regido exposta ao laser de
gravacgdo, confirmando a existéncia de modifica¢des no indice de refracdo e/ou densidade local.

Essas imagens foram todas obtidas na mesma profundidade em relacao a superficie superior.

Na Figura 15 estdao dispostas imagens em vista superior e lateral tiradas em diversos
planos do guia 2, varrendo a profundidade da amostra desde a superficie. A linha verde na vista
lateral indica a profundidade. As fotos foram modificadas utilizando software Gimp versado 2.8
para melhor visualizacdo das estruturas, saturando as cores para ficarem mais vivas. O laser
utilizado foi He-Ne 632,8nm, espalhando a luz vermelha nas regides onde houve alteracdo
devida ao laser. Em zq e z; € possivel ver que as bordas sofreram maior alteracdo que o interior
do guia e a partir de zp a variacdo estrutural comeca a estreitar. As regioes z3 € z5 estdo na
regido que sofreu maior variagao do indice de refracdo. Nas regides entre z7 € z9 as variacoes
causadas pelo laser sdo muito sutis e pouco perceptiveis devido a estarem distantes do plano

focal da objetiva de gravacdo e sofrerem alteracio minima em suas caracteristicas materiais.
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Figura 15: Planos a partir da superficie do guia 2 obtidos por microscopia confocal.
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4.3 GUIAMENTO DA LUZ E PERFIL DE CAMPO PROXIMO
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Figura 16: Perfis de campo préximo dos guias 2 e 3
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Figura 17: Perfis de campo préximo dos guias 6 € 7.

A caracterizagdo das estruturas produzidas no interior da amostra foi realizada via
andlise do perfil de intensidade do campo préximo, para classifici-las como guias de onda
oticos. Foi observado guiamento em todas as estruturas porém as Figuras 16 e 17 mostram os
mapas bidimensionais e os cortes ao longo dos planos horizontal e vertical dos perfis de campo

proximo medidos para o guia de onda 2, 3, 6 e 7. Para obter estes perfis foi acoplado uma fonte
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de luz semicondutora com banda de emissao centrada em 635nm (no vermelho). Os perfis dos

demais guias se encontram no apéndice, no final deste trabalho.
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Figura 18: Perfil do feixe do laser de 635 nm passando pela amostra.

Figura 18 apresenta um grafico do perfil do feixe do laser em 635nm lancado e
coletado pelas objetivas de microscopio em uma regido da amostra sem nenhuma estrutura

Otica. Observa-se que o perfil de comparacdo apresenta uma largura a meia altura de 57 um

4.4 REDES DE BRAGG EM FIBRAS

A seguir serdo apresentados os trabalhos realizados que envolveram fibras FBG obtidas
com laser de pulsos em femtosegundos, regeneracao e sua sensibilidade térmica. As redes foram
gravadas como descrito na se¢ao 3.2.2 usando ilumina¢do no comprimento de onda de 250 nm.
O tempo de gravagao foi na ordem de 5 minutos para fazer um estudo do comportamento das
redes. A Figura 19 mostra a evolu¢do do sinal refletido pela rede gravada na fibra padrio

hidrogenada. O sinal subiu de intensidade de maneira uniforme durante a gravagao.

Para a fibra padrao sem hidrogénio o processo de gravacdo foi prolongado por 16
minutos para observar o comportamento da fibra. A partir dos 13 minutos ndo se observa
mudanga significativa na intensidade do sinal refletido, conforme € possivel observar na Figura
20.

Para a fibra fotossensivel ndo-hidrogenada o tempo de gravacao foi de 1 hora e a
evolu¢do do sinal durante a gravacdo estd na Figura 21. Foi observada uma variagdo de

aproximadamente 10dB durante toda a gravagdo.
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Figura 19: Perfil da rede de Bragg em fibra padrao durante a gravacao.
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Figura 20: Perfil da rede de Bragg em fibra padrdo sem hidrogénio durante a gravacao.

4.4.1 REDES REGENERADAS

Nesta secdo serao apresentados os resultados obtidos durante o processo de
regeneracao de uma rede gravada em fibra padrdo previamente hidrogenada. A energia por

pulso foi 45 J, comprimento de onda de 250 nm, taxa de repeti¢do de 1 kHz e mdscara de fase
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Figura 21: Perfil da rede de Bragg em fibra fotossensivel durante a gravacao.

Ibsen com periodo de 1064, 50nm. Na Figura 22 observa-se o espectro de reflexdo a temperatura
ambiente da rede semente obtida apds 5 minutos de exposi¢cdo ao laser, com uma amplitude no
sinal refletido de 37,63dB

-10 T T T T T T
—— Rede Semente
————— Rede Regenerada| ]

20 L i

Sinal Refletido (dBm)

1520 1530

Figura 22: Espectros de reflexdo da rede semente em linhas cheia, e da rede regenerada em
linha tracejada medidas a 20 graus Celsius.
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E possivel observar como a rede semente possui espectro largo e 16bulos laterais de

grande amplitude em comprimentos de onda maiores e menores que a central.

Redes produzidas com laser com pulsos de nanosegundos em 193 nm apresentavam
na rede semente 16bulos laterais para comprimentos de onda maiores e amplitude entre 15dB

e 25dB, e ap6s a regeneracao apresenta reducao de amplitude de cerca de 10dB (OLIVEIRA,

2012).
O processo de regeneracdo inicia com uma rampa rapida de temperatura até 800° C.
ApOs 65 minutos na temperatura percebeu-se que a taxa de decaimento da rede estava muito

lenta, entdo a temperatura foi elevada até 880° C, em uma rampa rdpida de 10 minutos.

Na Figura 22 é exibido também o espectro de reflexdo da rede regenerada com
amplitude aproximada de 25dB em comparacio com a rede semente com amplitude de
37,63dB.

Observa-se na comparagdo entre os dois espectros que a rede regenerada apresenta um
espectro caracteristico de rede fraca com largura de banda menor que a de semente (FWHM de
390pm em comparacao com 2000 pm).

O ponto de pico do espectro de rede regenerada desloca-se 1,02nm para a regidao do
azul (menor comprimento de onda) que pode estar associado ao tipo de rede semente gravada e

também a uma eventual perda de hidrogénio residual, ja que foi préviamente hidrogenada.
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Figura 23: Evolucdo da temperatura em quadrados, e da amplitude do sinal refletido em
circulos da rede durante a regeneragdo. A linha pontilhada sdo guias para a visao.
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A Figura 23 apresenta as curvas de amplitude do sinal refletido e o perfil da temperatura
durante o processo de regeneracdo da rede. A amplitude do sinal refletido caiu de 36,42 dB para
2,5dB aos 71 min apds o inicio do tratamento e cresceu até 25,74 dB apds a regeneracdo. Desse
grafico percebe-se que a amplitude do sinal refletido comecou a sofrer reduc@o aos 106 min a

partir do inicio do aquecimento da rede.
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Figura 24: Variacio do comprimento de onda da rede de Bragg durante regeneracio em
quadrados pretos. Evolucao da temperatura em circulos azuis

A Figura 24 apresenta o deslocamento de comprimento de onda de pico durante a
regeneracdo e o perfil da temperatura durante o processo. O comprimento de onda sofreu
oscilacdes em parte deve-se ao forno nao ter boa estabilidade térmica. O comprimento de onda
de Bragg era de 1545,70nm no inicio da regeneracdo aos 73 min para 1546,08 nm ao final do
processo aos 110min, resultando numa variacao de comprimento de onda de 380 pm para uma

variacdo de temperatura de 80° C.

Figura 25 apresenta o resultado da caracterizacdo térmica para a rede regenerada.
Em 20°C o comprimento de onda de pico era de 1534,53nm e ao final do resfriamento,
novamente em temperatura ambiente era de 1533,61 nm. Essa diferenca € atribuida ao desvio
para maiores valores do comprimento de onda durante o processo de aquecimento devido ao
processo de estabilizagdo. Entre 0 e 200° C foi realizado um ajuste linear, com sensibilidade
térmica resultante de 11,51 pm/°C e ajuste polinomial do tipo CDO = aT + b (a=11,51 x 10~'2;
b=1534,31nm). Entre 200°C e 800°C um ajuste polinomial do tipo CDO=aT? + bT + ¢
(a=10,45 um/°C?; b=12,79pm/°C; c=1534,01 nm) de segunda ordem foi mais adequado.
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Figura 25: Comprimento de onda de pico em fun¢do da temperatura.
4.4.2 MICRO-USINAGEM

Diversas amostras foram produzidas, conforme descricao na Tabela 6. O resultado da
amostra 4 apds tratamento com HF estd mostrado na Figura 26. As fotografias mostram as
diferencas entre a focalizac@o na superficie (Figura 26a) e na regido interna da amostra (Figura
26b). E possivel observar nesta tltima as ranhuras acentuadas o laser. Devido 2 alta densidade
de energia que a amostra foi exposta, as regides com variagdo do indice de refracdo foram

totalmente retiradas.

Figura 26: Canais antes da corrosdo. Em (a) o foco do microscépio posicionado na superficie
superior da amostra, e em (b) na superficie inferior do canal.

A Figura 27 mostra fotografias dos microcanal da amostra de nimero 6, ao longo das

etapas do processo de FLICE. A Figura 27a mostra o resultado apds o registro com o laser



Amostra | Energia uJ

Configuragio da Matriz: | Largura Inicial do | Separacdo entre | Tempo no | Largura Final do | Razéo
coluna X linha Microcanal pm colunas pm HF (min) Microcanal gm | um/min

1 10 21 x 1 4 0 20 72 3

2 4 21 x 1 2 0 40 62 1.1
3 10 21 x 10 100 15 30 210 3.6
4 10 21 x 10 100 15 30 198 33
5 10 21 x5 50 15 30 106 1.8
6 4 21 x 3 30 15 40 90 2
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Tabela 6: Configuracdes de gravacdo, tempo de tratamento com dcido e dimensdes apds a

corrosao com acido.

Figura 27: Microcanal 6, em (a) antes da corrosao com HF, (b) apds 20 minutos de corrosao e
(c) ap6s 40 minutos de corrosdo.

de femtosegundos. As Figuras 27b e 27¢ foram obtidas em dois momentos da corrosdo, apds

20 minutos e 40 minutos, € demonstram o processo nao controlado do tratamento com acido

fluoridrico. Observa-se que o ataque 4cido resulta em considerdvel remo¢do de material na

regido modificada pelo laser com ampliagdao dimensional de 30 um para 100 m na sua largura,

aproximadamente. Os microcanais tiveram um aumento de 70 tm. Algumas areas foram mais

corroidas que outras, devido ao processo de imersao no acido ndo ter controle de uniformidade.
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5 CONCLUSOES E TRABALHOS FUTUROS

O uso de laser de femtosegundos pode ser utilizado na prototipacdo de dispositivos
para diversas aplicacdes no campo da fotonica, como guias de onda, redes de Bragg e

micromaquinagao.

Redes de Bragg gravadas com pulsos de femtosegundos crescem mais rapido que as
redes gravadas com pulsos de laser eximero, porém a amplitude final do sinal ndo € maior,
para todos os tipos de fibras empregados. A técnica empregada neste trabalho, porém, ainda
necessita de ajustes na sua implementacao, e talvez tais resultados possam se mostrar diferentes

no futuro.

Os guias de onda criados em vidro sodo-cdlcico foram obtidos com energia e
velocidade necessdrias para o substrato e o resultado desejado. A velocidade baixa empregada
em conjunto com uma energia de poucas dezenas de (tJ permitiu produzir guias com capacidade
de guiamento ao sobrepor os pulsos do laser causando somente alteracao no indice de refragcdo
sem ocorrer ablasdo no material. A inspecdo visual das amostras criadas comprovou que
mudangas estruturais na regido do ponto focal do laser. Essas alteracdes foram visualizadas

também utilizando microscopia confocal.

Os microcanais produzidos também em vidro sodo-célcido foram criados utilizando
uma técnica de matriz, movendo a amostra para obter a geometria desejada. Uma estrutura
superficial foi utilizada por outras pesquisas do grupo para visualizagdo da ordenacdo de

osteoblastos ao atacar a base rugosa da amostra.

Como continuagdo aos trabalhos desenvolvidos pode-se citar:

1. Produzir redes de Bragg no comprimento de onda fundamental do laser de
femtosegundos, 800nm, e em outros comprimentos que podem ser gerados pelo

amplificador paramétrico acoplado, para estudar o processo;

2. Investigar mais profundamente os guias Oticos produzidos neste trabalho. Fazer um

estudo quantitativo da variacdo do indice de refracao induzida, da distribui¢do modal e
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das perdas de propagacdo. Estudar tais caracteristicas para outros comprimentos de onda.

. Produzir guias de onda em outros materiais, tais como silica fundida, laminas e laminulas
, € inscrever guias de Bragg, de maneira a este dispositivo atuar como um sensor de

pressdo pequeno e de alta sensibilidade para pequenas cargas;

. Produzir nanoaquérios mais complexos, em outras aplicagdes na biologia e medicina,

além do campo da fotdnica. Trabalhos neste campo ja estdao sendo desenvolvidos.
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APENDICE A - PERFIS DE CAMPO PROXIMO PARA OS GUIAS

Nos experimentos foi usada uma fonte de luz com banda no 635 nm, sendo registrados

os perfis de campo proximo para os guias de onda 2 a 9, e mostrados nas Figuras 29 a 32.
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Figura 28: Escala de intensidade.
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Figura 29: Perfis de campo préximo dos guias 2 e 3 via face 1
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Figura 30: Perfis de campo préximo dos guias 4 e 5 via face 1.
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Figura 31: Perfis de campo préximo dos guias 6 e 7 via face 1.
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Figura 32: Perfis de campo préximo dos guias 8 e 9 via face 1.
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