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Resumen: Las rejillas de difraccion son utilizadas para calibrar longitudes de onda de fuentes luminosas y
como escala micrométrica para mediciones en microscopia éptica y electrénica. En este articulo se presenta
el desarrollo de un instrumento para calibracion de dichas rejillas. El instrumento se basa en el fenémeno de
difraccion de la luz y fue desarrollado aprovechando equipo existente en la division de metrologia
dimensional del CENAM. La calibracion consiste en la determinacion del paso entre trazos de la rejilla. Esta
se puede lograr mediante difractometria si se utiliza una luz monocromatica, se conoce su longitud de onda y
se mide el &ngulo de difraccion.

En una etapa previa que ya fue reportada en [1], se desarrolld6 el dispositivo de medicion angular.
Posteriormente se implemento un sistema mediante una camara CCD y se automatiz6 la medicién, se afiné
la construccion del instrumento y se desarrollé un procedimiento de calibracion. Finalmente, se caracterizé el
sistema obteniéndose resultados satisfactorios que se presentan en este articulo. Se incluye una breve
presentacion del principio de medicién y su modelo del que se deriva el analisis de incertidumbre de
calibracion. Finalmente, se discuten los resultados obtenidos comparados con los valores estipulados por el
fabricante o los obtenidos mediante la medicién de las rejillas con un AFM.
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1. INTRODUCCION

Como primera incursién en el area de la nano-
metrologia, la Divisién de Metrologia Dimensional
(DMD) del CENAM construy6 un difractémetro para
calibracion de rejillas de difraccion similar al descrito
en [2-4]. Con la importancia que esta tomado la
nanotecnologia en estos Ultimos tiempos, es de vital
importancia la calibraciébn dimensional de estos
patrones con trazabilidad a la definicion del metro.

Las rejillas de difraccion’ cuentan con trazos
paralelos y regulares separados una distancia p y
difractan la luz de acuerdo a la longitud de onda
incidente, como se muestra en la figura 1. Estas son

Fig. 1 Rejillas de difraccion

efectuaron las pruebas de funcionamiento

producidas por grabado con una herramienta muy
fina, por métodos de fotolitografia o de holografia.
Asimismo las hay refractivas y reflexivas.

El proyecto comprendié, en una primera etapa, el
desarrollo del sistema de control CNC de la mesa
rotatoria indexada asi como la recuperacion de sus
lecturas de angulo. Para ello se desarrollaron las
tarjetas electronicas, el software de control y se

! Algunos autores Illaman a este tipo de instrumentos
difractometros para calibracidn de rejillas de difraccion.

Centro Nacional de Metrologia

correspondientes. Asimismo, se fabricaron las
monturas mecanicas necesarias para la fijacion de
los diversos componentes oOpticos y para la
alineacion y centrado de la rejilla bajo calibracion.
Por dltimo, se efectud la calibracion de la mesa
giratoria mediante una mesa indexada de alta
exactitud y un autocolimador. Esta etapa esta
descrita a detalle en la referencia [1].

En una segunda etapa, se desarroll6 el software de

analisis de la intensidad luminosa de la sefial
recibida por la CCD que proporciona la sefial de
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disparo que finalmente da la lectura del angulo de
difraccion y el correspondiente valor del paso p.

La tercera etapa consisti6 en la prueba de
funcionamiento del instrumento y la medicién de
algunas rejillas de paso conocido. La prueba de
funcionamiento comprendié pruebas de repetibilidad
y reposicionamiento utilizando la camara CCD.

Finalmente, se procedié a estimar la incertidumbre
de calibracién de las rejillas considerando las
especificaciones de los componentes, los valores de
repetibilidad y reproducibilidad experimental
obtenidos, la incertidumbre de la mesa giratoria y
otras fuentes de error que intervienen. Los
resultados muestran ser equivalentes con los
valores enunciados por el fabricante dentro de la
incertidumbre final obtenida.

2. PRINCIPIO DE MEDICION
De acuerdo al esquema de la figura 2 de una rejilla
reflexiva, la ecuacion que describe el fenémeno de

difraccién es la siguiente:

Normal de rejilla

Haz incidente de longitud de onda A

Haz difractado de orden m

o]

Fig. 2 Difraccion de la rejilla
m A=p (sen Om *+sen 9') Q)

Donde: A es la longitud de onda del haz de luz
monocromatica incidente,

m es el orden de difraccion (ndmero
entero),

0’ es el angulo del haz incidente
respecto a la normal a la rejilla,

6 es el angulo del haz difractado de
orden m respecto a la normal a la
rejillay

p es el paso del patrén de la rejilla.

Si se gira la rejilla hasta obtener la condicion de
Littrow (ver [2]), es decir, cuando el angulo del haz
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incidente es igual al angulo del haz difractado de
orden m, 6’ = 6,, la ecuacién anterior se puede
expresar resolviendo para p como:

m A

P=3 sen By @)

De acuerdo a la ecuacion anterior, es posible
determinar el paso de la rejilla del anterior
experimento si conocemos previamente la longitud
de onda del haz y medimos el angulo girado
correspondiente al orden de difracciéon m.

Resolviendo para 6, la ecuacion 2, tenemos que se
debe cumplir la siguiente condicién para que se
presente el fenémeno de difraccién:

-1<smA2p <1 ©)

De tal suerte que esto limita el nimero de érdenes
de difraccion posibles para una A y una m dadas.
En particular no se presentara difraccion si p no es
mayor a A /2.

Para que se pueda hablar de una calibracion, es
necesario utilizar un patron de referencia
metrolégicamente superior — de mayor exactitud -
que sea trazable a la definicion del metro. Este
instrumento utiliza como patron de longitud la
longitud de onda del haz de luz la cual es trazable y
conocida con una incertidumbre suficientemente
baja. Adicionalmente, el instrumento mide angulos
mediante la mesa giratoria. Esta también esta
calibrada con trazabilidad a la definicion del metro.

3. DESCRIPCION DEL INSTRUMENTO

El instrumento desarrollado se muestra en la figura
3 y esqueméticamente en la figura 4. Consta de una
mesa giratoria a indice que mide el &ngulo, un laser
como fuente luminosa monocromatica®, un divisor
de haz, una camara CCD, una computadora con
software desarrollado que controla el movimiento de
la mesa, analiza la intensidad de la sefial luminosa,
captura las lecturas de angulo y finalmente, calcula
el paso p de la rejilla.

La rejilla se monta al centro de la mesa y se le hace
incidir el haz del laser. La cdmara CCD recoge la
sefial reflejada por la rejilla, previamente centrada y

2 puede utilizar dos laseres de longitudes de onda
distintas, uno verde (543 nm) y uno rojo (633 nm).
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alineada con respecto a la mesa giratoria. La mesa
empieza a girar automaticamente y la intensidad
luminosa de la sefial recibida por la CCD es
analizada. En el punto donde encuentre la
intensidad méaxima se detiene y toma la lectura del
angulo girado. Este corresponde al angulo de
difraccion de orden m. El instrumento permite
encontrar varios érdenes de difraccién sucesivos en
forma automética no obstante estar limitado por la
intensidad luminosa decreciente a medida que
aumenta el orden de difraccién. Para fines practicos,
no se pueden determinar mas de 4 o6rdenes de
difraccion.

Fig. 3 Aspecto del instrumento desarrollado.

Camara CDD Procesamiento de imagen
B i P it
-

Filtro

Divisor de
haz

Mesa rotatoria

Fig. 4 Esquema del difractémetro
desarrollado.

4, MONTAJE Y ALINEACION DEL SISTEMA
OPTICO Y DE LA REJILLA

Dado que una parte importante de esta medicion, de
acuerdo a la ecuacién 2 es la medicion del angulo,
es importante alinear y centrar debidamente la rejilla
y la 6ptica con objeto de minimizar los errores en la
medicion de éste. La figura 5 muestra la montura
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instalada al centro de la mesa donde se coloca la
rejilla. La montura tiene 4 grados de libertad las
traslaciones y y z y las rotaciones x y y de acuerdo a
la figura 5. La Optica es previamente ajustada para
centrar el haz en y respecto al centro de giro de la
mesa giratoria. Asimismo se ajusta la montura para
centrarla en x previamente.

En seguida se debe centrar y alinear la rejilla a
calibrar. Se centra simplemente colocandola en su
montura y haciendo incidir el haz en su centro pues
ambos fuero previamente ajustados. La alineacion
acimutal se hace a ojo girando el ajuste de rotacion
en y. Lo mas importante es el ajuste de los trazos
de la rejilla respecto a la direccién de giro de la
mesa, se observa el desplazamiento en direccion
vertical de la imagen (ver figura 6 b)) de cada uno
de los ordenes de difraccién al girar la mesa y se
acciona el ajuste de rotacion en la direcciéon x hasta
lograr que todos queden aproximadamente a la
misma altura.

Rotaciénen X

Fig. 5 Montura de rejilla.

5. UTILIZACION DE LA COMO

DETECTOR DE NULOS

CCD

La figura 6 a) muestra la imagen tal y como la
captura la cdmara CCD. Dado que esta sefial
presenta mucho ruido, se somete a un filtrado por
correlacién con una curva de intensidad luminosa de
forma gaussiana. La imagen filtrada es la que se
observa en la figura 6 b). De esta imagen, se calcula
el centro como el punto de intensidad maxima al
gue corresponden determinadas coordenadas (X,y)
de la matriz de pixeles el cual es fijjado como
referencia. A continuacién se gira la mesa y, al
encontrar el orden de difraccion seleccionado, se
busca centrar esta nueva imagen exactamente en el
mismo punto de referencia. La ventaja de este
meétodo es que la CCD se utiliza como detector de
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nulos, no requiere ser de alta calidad y no necesita
ser calibrada.

(@) (b)
Fig. 6 (a) imagen del orden 0 de difraccion
capturada por CCD. (b) Imagen del orden 0 de
difraccion aplicando correlaciéon normalizada
cruzada.

6. INCERTIDUMBRE DE CALIBRACION

De acuerdo al modelo de medicién de la ecuacién 2,
la incertidumbre expandida del paso p esta dada
por:

_ 2 2 2 2 _
Up—2 \c)\ u +C9m Ug =2 Cem Ug
(4)

En la discusion ulterior se explica por qué se puede
aproximar al céalculo del miembro de la derecha de
la expresién. Considerando esta Ultima expresién
simplificada, el coeficiente de sensibilidad esta
dado, ya sea en funcién de 6,, o de p, por:

m A cos®
cg=cp == A Mo P2 w22
2 sen“Op m

®)

Nétese que cq varia en forma aproximadamente
inversa al orden de difraccion m de tal suerte que
cuanto mas grande sea el orden de difraccion (o
cuanto mas grande sea el angulo 6,, de difraccion
correspondiente), menor serd el término de su
incertidumbre. Sin embargo, la intensidad de la
sefial difractada, dada por la integral de Fraunhofer
[5], disminuye rapidamente con el orden de
difraccion. Ademas, tiene una componente periddica
donde los ordenes de difraccion pares tiene una
intensidad mucho menor. Estas sefales
progresivamente débiles dificultan la deteccién por
parte de la CCD vy la discriminacién de la sefal del
ruido de fondo. En la préactica y para la sensibilidad
de la cdmara utilizada encontramos recomendable
que 6, sea mayor a 5° y que el orden de difraccion
no sea superior a 7. Por otro lado, se estima el valor
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de p como la media ponderada por la incertidumbre
de los ordenes de difraccion seleccionados.

Se analiza el caso de una rejilla de 3.33 um de paso
iluminada con un laser verde con A de 543 nm. En
este caso se obtienen tedricamente 12 6rdenes de
difraccion. Para el calculo del paso p se consideran
los primeros 4 6rdenes de difraccién impares. En la
figura 7 se muestra simultdneamente la variaciones
relativas de U, y la de la intensidad luminosa [(8)/1,.

1 E T T T

!\ 3 5 7
B \‘\.\
0,01 +

B |
—8—Up relativa
0,001 —_ —8—1(6)/Iref
0,0001

Fig. 7 Variacion de la incertidumbre y de la
intensidad luminosa relativas, U, rel y 1(6)/l,
respectivamente, en funcion del orden de difraccion
m de una rejilla de paso p= 3.33 um iluminada con
un laser verde con A= 543 nm para los 4 6rdenes de
difraccion seleccionados, m=1, 3, y 7.

Tabla 1. Presupuesto de incertidumbres para el 3°
orden de difraccién de una rejilla de 5.33 um de
paso iluminada por un laser de 543 nm.

op . Cont.
X Uy X Varianzas (%)
Al 1.1x10" m 6.13 4.45x10% | 0.0027
-5
| 97x10 -1.32x10° | 1.64x10™ | 99-997
rad 3
2_ 18 | 100.00
u= 1.64x10 00

Up- | 2.56x10° m
7.69x10™
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En la tabla 1 se muestra el presupuesto de
incertidumbres de este caso para el 3° orden de
difraccion, a manera de ejemplo, considerando la
expresién central de la ecuacién 3. Se consideré el
uso de un laser no estabilizado cuya incertidumbre

en frecuencia se estima en u, = 100 2m 10 que

corresponde a una incertidumbre relativa de 2x107°.
Esta incertidumbre en frecuencia es suficientemente
baja para que la contribuciéon del término de A
resulte despreciable. Esto sucede en forma general
para cualquier paso p, cualquier orden de difraccién
y cualquier frecuencia de iluminacion de tal suerte
que la ecuacion 3 se reduce a la expresada del
miembro derecho de la misma ecuacion.

Por otro lado, si bien el término debido a A en la
ecuacion 3 es despreciable, la incertidumbre de la
medicién del &ngulo 6,, gobierna el presupuesto de
incertidumbres por lo que esta determinacion es
critica. La tabla 2 muestra el presupuesto de
incertidumbres para el instrumento construido
considerando un modelo aditivo de errores®.

Tabla 2. Presupuesto de incertidumbres para la
medicién de angulo del instrumento

. ” 212 Cont.
Fuentei u; () u; (") (%)
Mesa giratoria @ | 44 | 1704 | 2533
indice
Puesta a cero 2.89 8.33 12.39
Resolucion 2.89 8.33 12.39
Reposicionamiento
ccb 0.50 0.24 0.36
Alineacion Y| 578 | 3333 | 4954
centrado '
u’=| 67.28 | 100.00
| Ue=[16.4" ]

Del presupuesto previo, se observa que si bien
todos los contribuyentes son importantes, es posible
mejorar todavia la medicidn si se perfeccionan los
dispositivos y métodos de alineacién y centrado de
la rejilla en el instrumento.

7. RESULTADOS

La figura 8 muestra los resultados obtenidos para la
rejilla antes mencionada de 3.33 um con los laser

% De la forma: x,, = Xp + € + e, + ...;donde x, es la
magnitud medida, x, es la del patrdn de referencia y las e;
son los errores considerados.
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verde (543 nm) y rojo (633 nm) comparados con el
valor estipulado por el fabricante. Adicionalmente,
se agregd una medicion efectuado con el AFM* del
CENAM (la figura 9 muestra una imagen de la
region analizada de esta rejilla obtenida con el
AFM). Si bien la incertidumbre de este Ultimo no la
tenemos todavia caracterizada y la del fabricante la
desconocemos, podemos observar que los
resultados corresponden adecuadamente.

Se efectuaron las mismas mediciones con otras dos
rejillas de 1.66 pm y de 834 nm. Los resultados se
muestran en las figuras 10 y 11. En estos dos casos
la coincidencia con la medicion del AFM fue menos
buena. En la discusion ulterior explicamos cuales
pueden ser las causas de esto. Sin embargo, la
coincidencia con los valores del fabricante para la
de 833 nm fue bastante buena. En el caso de la de
1.66 um la coincidencia fue menos buena en
particular con el laser verde. Lo atribuimos a
posibles errores de alineacién y centrado. Tenemos
considerado hacer adecuaciones al dispositivo de
fijacion de la rejilla para corregir estos errores.

3.347
3.342

3337 ® 3.335
3332 ’ ¢ 3333

® 3.334

® 3330

3327
3.322

Verde Rojo Fabricante AFM

Fig. 8 Resultados obtenidos con los laser verde
(543 nm) y rojo (633 nm) comparados con los
valores del fabricante y de la medicién efectuada
con el AFM para la rejilla de 3.33 um.

RD_GR13-1205-T-IMG2
9.00 x 9.00 um x 309.1 nm

* Del inglés, Atomic Force Microscope.
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Fig. 9 Imagen obtenida de rejilla con paso de 3.33

pm.

834.2
834.0
833.8
8336
833.4

8332 $ 8333 8210
833.0 i :
832.8

136 ® 333.7

o]

Verde Rojo Fabricante AFM

Fig. 10 Resultados obtenidos con los laser verde
(543 nm) y rojo (633 nm) comparados con los
valores del fabricante y de la medicién efectuada
con el AFM para la rejilla de 833 m.

1.678

1.658
1.648

1,638
1.628 1631

1618 ® 1.622

Verde Rojo Fabricante AFM

8.

Fig. 11 Resultados obtenidos con los laser verde
(543 nm) y rojo (633 nm) comparados con los
valores del fabricante y de la medicion efectuada
con el AFM para la rejilla de 1.66 pm.

DISCUSION Y CONCLUSIONES

La calibracion de rejillas de difraccion mediante
difractometria es la forma natural de lograr
trazabilidad a la unidad de longitud de estos
patrones. El dispositivo es relativamente sencillo
facil de implementar y de operar. En el CENAM,
se logro con la mayor parte de los componentes
y dispositivos ya existentes.

La automatizacion de la medicion es
perfectamente viable con las tecnologias
disponibles actualmente a un costo moderado.
La automatizacion reduce el tiempo invertido en
medir, aumenta la repetibilidad y reduce la
incertidumbre de las mediciones.

En la ecuacion 3 el término correspondiente a la
incertidumbre del laser resulta despreciable. En
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efecto, la incertidumbre de un Il4ser sin
estabilizar no varia hasta el sexto digito®> como
se explica en [6] lo que hace que, para este tipo
de aplicacién, no es necesario efectuarla con un
laser estabilizado lo cual pudiese parecer, en
primera instancia, paraddjico pues,
efectivamente el laser no requiere de calibracion.
El presupuesto de incertidumbres depende
directamente de la medicion de angulo. La
variacién del coeficiente cgy, con el angulo hace
que se privilegien los angulos grandes y los
6rdenes de difraccidbn superiores. Esto esta
limitado no obstante, por la intensidad luminosa
la cual disminuye a medida que el orden de
difraccion aumenta.

La mesa rotatoria utilizada con resoluciéon de 10”
y una incertidumbre de medicion de 16” resulta
perfectamente adecuada para calibrar rejillas con
una incertidumbre relativa de 10*
(correspondiente a alrededor de 1 nm) cuando
menos.

La calibracion de las rejillas con dos longitudes
de onda garantizan la evaluacion y la validacion
del sistema y la correcta medicién en el célculo
de paso de la rejilla. Por otro lado, es
recomendable contar con laseres de diferentes
frecuencias no solo para confirmar las
mediciones, sino para poder utilizar la o las
frecuencias mas adecuadas para cada paso, es
decir, que se dé el fenémeno de difraccion y que
se obtenga un nimero adecuado de 6rdenes de
difraccion.

En cuanto a la correspondencia de resultados
entre este instrumento y el AFM, cabe mencionar
que aunque existe una relacién cercana entre los
mensurandos por ambas técnicas, estos no son
los mismos. La medicion mediante el AFM es la
medicion de una region muy pequefa de la rejilla
sobre una trayectoria que abarca, cuando mucho
unas decenas de trazos. La medicion por
difractometria es el promedio de tantos trazos
como quepan en el didmetro del haz utilizado.
Para un haz de 0.5 mm de diametro y una rejilla
de 3.33 um, se abarcan 150 trazos; para una de

® Sobra mencionar que hay que efectuar los calculos con
los 6 digitos del valor de la frecuencia y no con el valor
nominal aproximado que se ha estado mencionando a lo
largo de este articulo.
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1.66 um, se abarcan 300 trazos; y para una de
833 nm, se abarcan 600 trazos. Si la rejilla es
perfectamente regular, los mensurandos deben
de coincidir, pero a medida que aparecen
irregularidades en el paso, los mensurandos
varian.

El éxito de este proyecto nos invité a disefiar un
difractémetro de segunda generacion el cual
contara con un disefio optimizado, sera mas
econémico y mas compacto y posiblemente
pueda ser promovido entre los laboratorios de
microscopia para que puedan calibrar ellos
mismos sus rejillas de difraccion.
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