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Resumen

El objetivo que seguimos en este Trabajo Fin de Grado es el estudio de un sensor de
hielo. Usaremos estructuras dpticas que puedan variar sus propiedades con el agua congelada
a su alrededor.

En este TFG trabajaremos desde el punto de vista del indice de refraccién, algo novedoso
en este campo, ya que existen diferencias entre la temperatura de medicién o la formacidn de
hielo. Para este propdsito, este trabajo primero obtendra el resultado de las estructuras
interferométricas encargadas de detectar la formacién de hielo, MCM, SMS y E-SMS, asi como
la configuracion dptica. Luego, se mostrara una caracterizacidon tanto de la deteccién de
temperatura como de la formaciéon de agua helada, para establecer las diferencias entre la
deteccién de temperatura y la deteccion de congelacidn. Finalmente, se extraerdn algunas
conclusiones sobre el uso de esta plataforma de deteccién simple como detector de hielo.

Son numerosas las aplicaciones que podemos ofrecer con nuestro sensor detector de
hielo. Entre ellas esta la de detectar la formacion de hielo en las alas de aviones o rotores de
helicépteros, en las palas de aerogeneradores y en la cuba de refrigeradores.

Una vez detectada la formacion de hielo en nuestro interferémetro, esa deteccion
Optica podemos transformarla en una sefial eléctrica que nos dé una alerta y de este modo
actuar rdpidamente.

Las perspectivas de desarrollo del drea son muy interesantes y nosotros obtenemos
interferdmetros con estructuras MCM, SMS y E-SMS de fibras dpticas y su aplicacién como
sensor de temperatura y deteccién de hielo.

Con la estructura MCM obtenemos una evolucién de la longitud de onda de la banda de
atenuacidn de aproximadamente 7 nm de desplazamiento durante el proceso de congelacion.

Con la estructura SMS obtenemos una evolucidn de la longitud de onda de la banda de
atenuacidén de aproximadamente 10 nm de desplazamiento durante el proceso de congelacidn.

Con la estructura E-SMS obtenemos una evolucién de la longitud de onda de la banda
de atenuacién de aproximadamente 13 nm de desplazamiento durante el proceso de
congelacion.

Con nuestras estructuras MCM, SMS y E-SMS, se puede decir que se ha caracterizado
diferentes interferdmetros de fibra Optica para detectar la formacidon de hielo con tres
estructuras diferentes. Las curvas electrénicas y dpticas corroboran que hay un punto donde el
indice de refraccidn fuera de la estructura de fibra dptica cambia repentinamente y ese es el
elemento clave para detectar la formacion de hielo.

Palabras clave

Interferometria, sensores de fibra dptica, indice de refraccion, congelacion, hielo.
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Capitulo 1. Motivacion y antecedentes

1.1 Introduccién y estado del arte

En los ultimos anos, los sensores de fibra dptica han atraido una gran atencién debido a
sus ventajas, por ejemplo, deteccidn bioquimica y monitorizacién de seguridad [1,2]. Numerosas
ventajas respaldan este creciente interés, como el pequefio tamafio, la inmunidad a las
interferencias electromagnéticas, la capacidad de deteccién remota, la alta sensibilidad y Ia
respuesta predominantemente lineal ante cambios en sus propiedades [3].

La motivacidn para realizar este TFG es alertar a la formacidn de hielo en las alas de los aviones
y de este modo aumentar la seguridad en el transporte aéreo. Ademads, hay muchas aplicaciones
donde un detector de hielo es crucial para garantizar un correcto funcionamiento de las
maquinas. Entre ellos, la formacion de hielo en las alas de los aviones o rotores de helicopteros
y en las palas de las turbinas edlicas [4]. Un antecedente que marca el estudio de este campo,
puede ser el accidente aéreo del vuelo internacional 447 de Air France, entre Rio de Janeiro y
Paris en 2009, en el que el sensor de velocidad del avidn se congeld y junto con una serie de
fallos humanos, se cobré la cifra de 228 fallecidos [5].

En la actualidad, el sistema detector de hielo que domina el mercado de la aerondutica
es un prototipo de la compafiia norteamericana BFGoodrich® (antigua Goodrich Corp.) y esta
montado en el fuselaje del avién. El dispositivo es una pieza cilindrica de metal de unos pocos
centimetros de longitud en la que incide el flujo de aire [6]. Esta pieza vibra a alta frecuencia.
Sin embargo, cuando se llena de hielo, la frecuencia de vibracién disminuye. Esa es la forma de
alertar sobre la presencia de hielo. El problema es que es fiable para detectar la formacion de
hielo en la barra, pero no en las alas, por lo que es necesario encontrar otro método basado en
un sensor de hielo que detecte la congelacién en las alas.

Con respecto a la deteccion de formacion de hielo en aerogeneradores edlicos,
generalmente se instalan diferentes tipos de sensores en las turbinas edlicas y otras superficies
para detectar cambios en la temperatura, presion o vibracion de las palas por el giro de estas.
Un buen ejemplo es la medicién de aceleracidn por el "Sensor fos4Acc 2D (dyn, 1550nm)" [7].
Debido al principio de mediciéon dptica y la insensibilidad asociada con la interferencia
electromagnética y los rayos, es ideal para el analisis de vibracién de las palas de los rotores que
estan en los parques de energia edlica. En combinacidn con el instrumento de medicién fos4Test
dyn [8], forman el ndcleo del sistema para la deteccion de hielo en las palas de los molinos de
los parques de energia edlica segun el estandar alemdan DIN 45662 [9].

En este trabajo fin de grado se aborda una aproximacion éptica basada en fibra dptica.
En este sentido, es interesante senalar que hay muchos sensores detectores de hielo, aunque la
mayoria de ellos usan técnicas de deteccidn basadas en variaciones de temperatura o presién
fuera del propio sensor. A continuacién, describimos brevemente algunos estudios que nos han
parecido mds interesantes en términos de deteccién de hielo, aunque no hemos encontrado
nada especifico sobre lo que ocurre cuando el agua que rodea la fibra dptica se congela.

En uno de ellos, fabrican un interferémetro de fibra éptica Fabry-Perot utilizando una
fibra de tipo cristal fotdnico de nucleo hueco (HCPCF), fusionada a una fibra monomodo (SMF).
Este sensor responde a incrementos de temperatura controlados cuando se introduce en un
liguido [10]. La estructura interferométrica estd compuesta por varias cavidades Fabry-Perot
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intrinsecas. En ellas la excitacién de varios modos genera una banda interferométrica con un
rango espectral de 0,1 nm y una atenuacién cercana a 6 dB. Obtienen una sensibilidad y
resolucién de 27 pm / ° Cy 0.7 °C, respectivamente.

En otra contribucién, fabrican un interferémetro de fibra dptica para hacer una
deteccion optofluidica acoplando la luz de una SMF a una HCPCF o excitando ciertos modos
usando fibras de cristal foténico (PCF), en la que se abre un pequefio micro-agujero en su
superficie y tienen una sensibilidad de indice de refraccién de alrededor de 2508 nm / RIU para
NaCl [11].

En otra investigacion, usan PCF que se llenan total y parcialmente con etanol y se
demuestran sus aplicaciones como interferémetros modales para la deteccién de temperatura.
A diferencia de las fibras de cristal fotdnico de nucleo sélido (PCF) llenas de etanol, los PBF llenos
de etanol son mucho mas faciles de excitar los modos de cubierta de orden superior, y la
diferencia de indice de refraccién efectiva entre los modos de interferencia puede ser 26.6 veces
superior que la del PCF de nucleo sélido relleno de etanol. La PCF se fusiona a una fibra SMF y
los resultados experimentales muestran que el relleno completo de etanol tiene una sensibilidad
térmica de hasta -292 pm / ° C mientras que el parcialmente lleno con etanol se cambia a -120
pm/°C[12].

Finalmente, la contribucidn mads similar a nuestro estudio es una patente de la URV
(Universidad Rovira i Virgili) que consiste en una guia de onda que trabaja a una longitud de
onda de entre 3000 y 5000 nm [13], por tanto, en el infrarrojo medio. Su método de deteccidn
estd basado en resonancias y absorcién al vibrar. Es un sensor de superficie resistente a
ambientes agresivos, para monitorizar la fase sélida del agua y la formacidn de escarcha. Este
sensor puede detectar capas de hielo de espesores nanométricos (=100 nm) a microscdpicos
(=30 um o superiores).

Las contribuciones mencionadas anteriormente se pueden asociar con nuestras
investigaciones, pero la que mds se puede asemejar es la de la URV [13], que esta patentada
[27]. Dicha contribucidn usa una guia de ondas y con una longitud de trabajo mucho mayor que
la nuestra. Nosotros tenemos tres estructuras sensoras diferentes y podemos adaptar nuestro
sensor a cada situacion.

Las perspectivas de desarrollo del drea son muy interesantes y hay muchas empresas
interesadas en su desarrollo. Incluso hay un proyecto a nivel internacional JEDI-ACE (Japanese-
European De-Icing Aircraft Collaborative Exploration), que es un programa de I+D entre Europa
y Japdn que estudia como evitar, alertar y eliminar el hielo que se acumula en las alas.
Actualmente la URV (Universidad Rovira i Virgili), pertenece a este proyecto y estan trabajando
con guia de ondas, pero nosotros lo hacemos consiguiendo interferometrias con estructuras
MCM, SMS y E-SMS de fibras dpticas y su aplicacidn como sensor de temperatura y deteccion
de hielo.

1.2 Sensores de fibra dptica

En la actualidad podemos hacer una clasificaciéon general de los sensores en dos tipos
intrinsecos y extrinsecos.
- Los sensores intrinsecos son aquellos en los que la fibra es el elemento sensor.
- Los sensores extrinsecos son aquellos en los que la fibra se utiliza para transportar las
sefiales desde un sensor remoto hasta un sistema electrénico que procesa las sefales.
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Las fibras dpticas pueden usarse como sensores para medir diferentes magnitudes:
temperatura, torsion, presién, humedad, gases, campos eléctricos o magnéticos, vibraciones y
otros valores. Ademas, debido a su pequefio tamafio y el hecho de que por ellas no circula
corriente eléctrica, le dan ciertas ventajas respecto a los sensores eléctricos, como su bajo peso
(y por tanto, portabilidad) e inmunidad a las interferencias electromagnéticas.

En muchos casos pueden trabajar en condiciones extremas de temperatura y humedad,
mejorando de este modo las caracteristicas de los sensores de electrdnicos, y pueden trabajar
en ambientes especiales desde aplicaciones médicas hasta entornos explosivos, como centrales
nucleares o eléctricas, y otros espacios en los que se pueden concentrar alto indice de gases.

Son usados y demandados en multiples sectores, ya que tienen un potencial enorme
debido a sus caracteristicas. Muchos de estos sensores de fibra dptica tienen bajo coste
econdmico, por lo que los hace muy interesantes para la industria y multiples servicios.

1.3 Enfoque general y objetivos

En este apartado para comprender adecuadamente nuestro trabajo fin de grado, se
explicaran los fundamentos tedricos, el tipo de fibras empleado durante los experimentos, los
dispositivos y los procesos quimicos y manuales empleados para la elaboracion de las diferentes
pruebas consiguiendo interferometrias con estructuras MCM, SMS y E-SMS de fibras dpticas y
su aplicacidn como sensor de temperatura y deteccién de hielo.

1.4 Fundamentos tedricos

1.4.1 indice de refraccion

La refraccién de la luz es un cambio de velocidad que sufre la luz por la flexién que sufre
ésta, cuando pasa a un medio con una velocidad de propagacién diferente. Concretamente,
cuando la luz pasa de un medio de propagacion rapido (menor indice de refraccién) a otro mas
lento (mayor indice de refraccion), cambia de direccién el rayo de luz hacia la perpendicular de
la linea normal de la superficie de contacto entre los dos medios.

El indice de refraccién (n) es igual al cociente entre la velocidad de la luz en el vacio (c),
y la velocidad de la luz en el medio (v). Donde la velocidad de la luz en el vacio es
aproximadamente 3*108m/s.

La férmula del indice de refraccion es:

n=-—
v
Segun la longitud de onda que tenga la luz, tendremos cierta dispersidn, que nos dara pequefias
variaciones en el indice de refraccion.

En nuestro Trabajo Fin de Grado, nos centramos en los valores de indice de refraccion
del aire, agua y hielo, siendo interesantes las diferentes variaciones de n en el cambio de estado
durante la congelacién del agua de estado liquido (agua) a estado solido (hielo) y en la
descongelacién del agua al pasar de estado sélido (hielo) a estado liquido (agua).
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A continuacién, mostramos una tabla en la que podemos ver los diferentes indices de
refraccion de materiales con los que se va a trabajar a lo largo del proyecto:

Vacio 1
Aire 1,0002926
Hielo 1,308
Agua 1,321

Tabla 1. indices de refraccién tipicos [17-18].

1.4.2 Ley de Snell

En dptica la ley de Snell es la relacion entre el camino tomado por un rayo de luz al cruzar
el limite o la superficie de separacién entre dos sustancias en contacto y el indice de refraccion
de cada una de ellas. Esta ley fue descubierta en 1621 por el astrénomo y matematico holandés
Willebrord Snell. La ley de Snell no fue publicada hasta que Christiaan Huygens lo mencioné en
su tratado sobre la luz.

La ley de Snell se usa para calcular el angulo de refraccion que tiene la luz al pasar entre
dos medios que propagan la luz con un indice de refraccién diferente. Como la refraccion es el
cambio de direccion y velocidad que experimenta una onda al pasar de un medio a otro, este
fendmeno solo se producira si esta onda indice oblicuamente sobre la superficie de separacién
gue hay entre los dos medios y si estos tienen diferentes indices de refraccion.

n,sinf; = n,sin6,

Donde n, y n, son los indices de refraccion, y 8;, 8, son el dngulo de incidencia de la onda.

Linea normal

Superficie

%
[#]
%
=
%
e,
A
(o
(o]

Figura 1. Ley de Snell.
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En la figura 5, n; y n, representan los indices de refraccidn para los dos medios, 6,y 6,
son los dngulos de incidencia y refracciéon que el rayo R forma con la linea normal (perpendicular)
en el limite.

Seccidn transversal

Cubierta exterior Hilos de Aramida /

Recubrimiento pldstico

L Nucleo
Rewestimiento

Figura 2. Composicidn tipica de una fibra dptica.

Debido a que la relaciéon n,/n, es una constante para cualquier longitud de onda de luz
dada, la relacién de los dos senos es también una constante para cualquier angulo. Por lo tanto,
el camino de un rayo de luz se inclina hacia la normal cuando el rayo entra en una sustancia con
un indice de refraccidn mas alto que aquel del que proviene.

1.4.3 Fibra o6ptica

La fibra 6ptica es un medio de transmision de haces de luz fabricada en silice, materiales
plasticos y otros materiales. Es una guia de ondas dieléctrica que opera a diferentes longitudes
de onda.

Cada fibra consta de un nucleo central con un alto indice de refraccion, y rodeando al
nucleo nos encontramos con una cubierta que tiene un indice de refraccidn un poco inferior.
Cuando la luz se desplaza del medio que tiene mayor indice de refraccién hacia el que tiene un
indice de refraccion menor, se refleja la mayor parte de la luz y entonces transmite la luz a lo
largo de toda la fibra dptica.

Actualmente, las fibras se utilizan ampliamente en redes de datos y telecomunicaciones,
gracias a su baja atenuacién, gran ancho de banda, bajo coste y por ser inmune a las
interferencias electromagnéticas.

Las fibras dpticas tienen multitud de aplicaciones como: redes de telecomunicaciones,
sensores de fibra dptica, iluminacién y guia de onda en aplicaciones médicas o industriales.

En este trabajo fin de grado, la usaremos como un sensor para detectar los aumentos y
decrementos de temperatura y la deteccidén de formacidn de hielo.

En el interior de una fibra déptica (nucleo), el haz de luz se va reflejando contra las

paredes y se propaga manteniendo toda la luz en su interior por la diferencia de indices de
refraccion entre nucleo y cubierta.

15



Su funcionamiento podemos explicarlo aplicando las leyes de la dptica principalmente,
la ley de la refraccion (principio de reflexion interna total) y la Ley de Snell.

1.4.3.1 Monomodo

En una fibra éptica monomodo solamente se propaga un Unico modo, el modo
fundamental. Este Unico modo de propagacion se consigue reduciendo el didametro del nicleo
hasta unos 8-10 um. Dicho modo recoge la poca luz que se puede acoplar en su interior y la
transporta. A pesar del pequefio diametro del nucleo, puede haber unos pocos rayos que se
propaguen por reflexion total interna.

Dadas las caracteristicas de las fibras dpticas monomodo, nos permiten alcanzar grandes
distancias y mayores anchos de banda sin pérdidas de sefial que las fibras multimodo.

REVESTIMIENTO
CLADDING DE
125 pm

HAZ DE LUZ

NUCLEO
9 pm

Figura 3. Estructura tipica de una fibra éptica monomodo [14].

La Recomendacidn UIT-T G.652 describe las caracteristicas geométricas, mecdnicas y de
transmision de fibras y cables dpticos monomodo cuya longitud de onda de dispersidn nula esta
situada en torno a 1310 nm. En un principio, la fibra UIT-T G.652 fue disefiada para funcionar
Optimamente en la region de longitud de onda de 1310 nm, pero puede asimismo utilizarse en
la regién de 1550 nm.

La fibra monomodo o estandar, es conocida por sus siglas en ingles SMF (Standard Single
Mode Fiber), segun la ITU-T G.652 tiene las siguientes caracteristicas:

ITU-T G.652. FIBRA MONOMODO STANDARD.

.Longitud onda corte 1,18a 1,27 um

.Didmetro del campo modal 9,3 (8 a 10) pm (tolerancia 10%)
.Diametro del revestimiento 125 um (tolerancia 3 pum)
.Recubrimiento de silicona Coating 245 pm (tolerancia 10 pum). Acrilato curado con UV.
.Error de circularidad del revestimiento 2%

.Error de concentricidad del campo modal lum

.Atenuacion de 0,4 a 1 dB/km en 1300 nm
Atenuacion de 0.25a 0,5 dB/kmen 1550 nm
Dispersion cromatica 1285-1330 nm 3.5 ps/km.nm

.Dispersion cromatica 1270-1340 nm 6 ps/km.nm

.Dispersion cromatica en 1550 nm 20 ps/km.nm

Tabla 2. Caracteristicas de una fibra éptica monomodo standard ITU-T G.652 [15].
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1.4.3.2 Multimodo

Las fibras 6pticas multimodo, permiten la propagaciéon de varios modos a la vez y
permite que los haces de luz reboten en las paredes del revestimiento, por lo que hay mas
perdidas y dispersién que en las fibras monomodo, por ello son usadas en redes de bajas
prestaciones para distancias cortas y bajos anchos de banda, como uso en el hogar o redes en
empresas

Al tener mas modos simultaneos, tenemos una mayor cantidad de haces de luz viajando
al mismo tiempo a través del nucleo. En comparacidn con la fibra monomodo, el didmetro del
nucleo de la fibra multimodo mide entre 50 umy 62,5 um.

REVESTIMIENTO

CLADDING DE
125 ym

HAZ DE LUZ

NUCLEO
50 pym

Figura 4. Estructura tipica de una fibra éptica multimodo [16].

Segun el perfil del indice de refraccion, podemos tener fibra multimodo de salto de
indice o fibra multimodo de indice gradual. En la fibra multimodo de salto de indice, el nucleo
tiene un indice de refraccidn constante mientras que en la fibra multimodo de indice gradual
este indice de refraccidén no es constante.

Indice de refraccion  Sefial de entrada Sefial de salida

T_O e [ == ]
NS+ ] L NS N | A

Fibra multimodo salto de indice

lzsré ;fooum %*” m:ﬁw
48

Fibra multimodo de indice gradual

s ——

Fibra monomodo

Figura 5. Contraste entre fibras dpticas [33].
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1.4.4 Interferometria

La interferometria se define como una técnica para el diagndstico de sefiales mediante
el analisis de los patrones generados por la superposiciéon de dos o mas ondas. En metrologia
Optica ésta técnica resulta de gran utilidad por las ventajas inherentes al uso de la luz como
herramienta de medicidén, como son la posibilidad de recuperar remotamente caracteristicas de
los objetos bajo estudio de manera practicamente instantanea con gran exactitud.

Si la interferencia la consideramos como un fendmeno ondulatorio, esta es un efecto
resultante de la superposicidon de dos o mas ondas. Fisicamente se caracteriza por tener regiones
de alta actividad ondulatoria alternadas con otras de muy baja o nula actividad. En el caso de la
luz dentro del contexto cldsico, una alta actividad se detecta como un valor alto de irradiancia,
mientras que una baja actividad se refleja en valores bajos o nulos de irradiancia.

A nivel practico nos interesa que estas regiones permanezcan relativamente estables
durante el tiempo que dura los experimentos, formando de este modo un patrén de
interferencia. De este modo usando las propiedades ondulatorias de la luz obtenemos muchas
aplicaciones como demostré Albert Michelson.

En 1881, Albert Michelson creo el primer interferémetro y demostré el uso del principio
de la interferencia de la luz como herramienta de medicién. El interferémetro de Michelson
produce unas franjas de interferencia mediante la division de un haz de luz monocromatica, de
modo que un rayo golpea un espejo fijo y el otro un espejo mavil. Cuando los haces reflejados
son llevados de vuelta juntos hacia el detector, se produce un patrén de interferencia. También
se usa para describir técnicas que utilizan ondas de luz para medir el desplazamiento de la
longitud de onda dentro del rango de nandmetros, generar métodos para mediciones de
distancias con precision mejor que fracciones de micras y medir los indices de refraccidn de
muchos materiales.

Tenemos varias maneras de generar interferometrias: Fabry-Perot, Mach-Zhender,
Fizeau entre otras.

El interferémetro Fabry-Perot [10] consta de dos placas planas separadas entre si, en las
qgue una transmite la luz y la otra la refleja. Hace uso de las multiples reflexiones entre estas dos
superficies reflectantes muy préximas entre si. Parte de la luz se transmite cada vez que llega a
la otra superficie, dando lugar a multiples rayos desfasados que interfieren entre ellos.

Esta gran cantidad de rayos producen un interferémetro con una resolucion muy alta.
Debido a esta alta resolucion, los interferémetros Fabry-Perot son usados como espectrémetros
para medir el espectro de diferentes estructuras.

Light beam
x

bl

'

AV

Figura 6. Configuracion interferémetro Fabry-Perot [25].
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El interferémetro Mach-Zhender [22] no es un interferémetro de doble recorrido, lo cual
puede facilitar la interpretacién de las franjas a costa de una reduccién en sensibilidad
comparado con un sistema Michelson.

Es utilizado para encontrar las variaciones de cambio de fase relativas en el que a partir
de un haz divergente obtiene un haz paralelo desde una misma fuente de luz. Este haz se divide
por un divisor y se proyecta sobre sendos espejos, los cuales reflejan el haz dividido sobre el
detector. Mide los cambios de fase entre los dos haces de luz causados por fuente estudiada o
un cambio de longitud en el camino que recorre.

S
11

ESPEIO 1

=09
—

DETECTOR

/ ESPEJO 2

Figura 7. Configuracion interferémetro Mach-Zhender [26].

—>

DIVISOR DE HAZ

El interferémetro de Fizeau [23] mide el haz de luz entre dos superficies pulidas de
cuerpos transparentes igualmente pulidos que se acercan suficientemente. Ahi es donde se
forma muchas veces una pelicula de aire que se comporta como una placa de caras, en general,
no paralelas. Si se produce incidencia normal y se generan franjas de igual espesor, estas se
comportan como lineas de nivel aproximadamente.

Transmission Sample
Flat under Test

W
Beam
Splitter
P Fizeau Surface
! Surface under Test
Camera

Figura 8. Configuracion interferémetro Fizeau [28].
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1.4.4.1 Interferometria de fibra dptica

Un interferémetro de fibra dptica utiliza la interferencia de las ondas de luz que se han
propagado a través de diferentes trayectos épticos de una sola fibra o dos fibras diferentes, para
medir con gran precision las longitudes de onda del fendmeno en estudio a través del tiempo ya
gue por la interferometria ocurrida ha variado la longitud de onda del haz de luz inicial [5].

Dado que los interferdmetros dan mucha informacién temporal y espectral, su medida
puede determinarse cuantitativamente por varios medios de deteccion de los cambios en la
longitud de onda, fase, intensidad, frecuencia, ancho de banda, etc. Con estos indicadores de
deteccion, pueden ofrecer un rendimiento notable en un amplio rango dindmico, con alta
precision y alta sensibilidad.

Como se ha visto en el apartado anterior diferentes métodos para obtener
interferometrias, estos métodos podemos aplicarlos a las fibras dpticas.

El interferometro Fabry-Perot en las ultimas décadas, ha sido estudiado en aplicaciones
de deteccidn fisica, bioldgica y quimica debido a su buena estabilidad, estructura simple y
compacta, y alta resolucién. Estd formado por dos espejos paralelos separados para formar una
cavidad y reflejar parcialmente las sefales dpticas de entrada [29].

El interferometro Mach-Zhender es una guia de onda dptica que consiste en una fuente
laser, una unidad de deteccidn oOptica y una estructura Mach-Zhender con una ventana de
deteccién del campo evanescente, como se muestra en la figura 9 [30]. La luz monocromaticay
polarizada de la fuente de laser se acopla en la guia de onda de entrada y se divide por igual en
el divisor de haz.

Sensing arm with a sensitive window

_— L -
Input ) Outpu.t
waveguide 4 . Waveguide Optical
Laser - »| detection

unit

Y

Reference arm

Figura 9. Configuracion de un interferémetro Mach-Zhender basado en un sensor de guia de
onda optica [28].

Luego, los dos modos de guia se propagan por el brazo de deteccién y el brazo de
referencia, y se juntan en el combinador de haz. Segun la deteccién de campo evanescente, se
produce una diferencia de fase A entre el brazo sensor y el brazo de referencia cuando el indice
de refraccidon cambia, lo que produce una modulacién de intensidad causada por la interferencia
de los dos brazos en la salida de la guia de ondas.

El interferémetro Fizeau [31] estd formado por dos planos ligeramente inclinados,
teniendo una diferencia de trayectoria de los dos rayos reflejados, que cambia a lo largo de una

linea arbitraria en el plano de observacion, siempre que la luz incidente sea paralela. Obtenemos
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un patrén de interferencia con franjas espaciadas a lo largo de la perpendicular de la linea
formada por los dos planos.

La tendencia actual de los interferémetros de fibra dptica es miniaturizarlos para
aplicaciones de microescala. Por lo tanto, los componentes dpticos tradicionales como divisores
de haz, combinadores y lentes han sido reemplazados rapidamente por dispositivos de fibra de
pequefio tamafio que permiten que los sensores operen en escalas aproximadas a las de la fibra.

Nosotros introducimos una fibra dptica sin nucleo (coreless) en la parte sensora, la cual
nos causa el efecto de interferencia y obtenemos una onda resultante con sumas y restas de
potencia espectrales.

En este TFG detectamos variaciones de indice de refraccién al mismo tiempo que las
bandas de transmisidn y atenuacidn que aparecen en el espectro dan una resolucion mas alta
debido a su ancho de banda reducido. Aprovechando estas propiedades, se abordara la
deteccién de la congelacién del agua y la disminucién de la temperatura.

1.4.5 Formacion de hielo

La formacion de hielo se produce al pasar el agua en estado liquido a estado sélido. Este
fendmeno se produce cuando el agua llega a 0 °C y el agua cambia su estructura molecular. La
principal diferencia que hay entre el agua liquida y el agua sélida es que tienen una estructura
molecular diferente.

El agua al pasar del estado liquido al estado sélido disminuye su densidad a través del
aumento de su volumen. En estado sélido la estructura molecular estd mds ordenada vy las
moléculas estdn unidas por puentes de hidrogeno, que crean espacios entre si por lo que
aumenta el volumen, pero disminuye la densidad.

Muchas de las propiedades de los sélidos se indican en la forma en que se usa el término
solido. Describe algo que mantiene su forma sélida e implica continuidad. Como se ve en la
figura 10, hay una posicion definida para cada particula y esto implica la ausencia de espacio
vacio.
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(a) (b)

Figura 10. Las particulas se empacan estrechamente y en forma ordenada en un sdlido (a). En
un liquido (b) no se empacan forma tan estrecha como en el sélido [32].

También, la estructura de los liquidos contiene huecos pequefios, de tamafios
moleculares, que permiten fluir al liquido y conformarse a su recipiente.

Los liquidos tienen propiedades intermedias entre las de los gases y los sélidos. Al igual
gue los gases, estos fluyen y toman la forma de sus recipientes. Como los sélidos, no pueden
expandirse y llenar sus recipientes y son muy dificiles de comprimir.

Se puede comprender mejor la diferencia de estructuras entre gases, liquidos y sélidos,
comparando las densidades de las sustancias en las tres fases.

Como el agua es la Unica sustancia que se puede encontrar con facilidad en forma de
solido, liquido o gas, serd bueno describir lo que sucede con ella al cambiar la temperatura. A
bajas temperaturas, el agua es un sélido en el que las moléculas individuales seran aseguradas
en una estructura rigida. Al elevar la temperatura, aumenta la energia cinética promedio de las
moléculas debido a un incremento del movimiento de ellas respecto a sus posiciones en la red
del sélido.

Para comprender el efecto del movimiento molecular necesitamos explicar la diferencia
entre enlaces intramoleculares y fuerzas intermoleculares, como podemos ver en la figura 11
los enlaces covalentes entre los atomos de hidrogeno y oxigeno en una molécula de agua se
llaman enlaces intramoleculares. Las fuerzas de atraccidn entre las moléculas vecinas de agua
son fuerzas intermoleculares.
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Enlace intramolecular

Figura 11. Los enlaces covalentes entre los &tomos de hidrogeno y oxigeno en una molécula de
agua se llaman enlaces intramoleculares. Las fuerzas de atraccion entre moléculas vecinas de
agua se llaman fuerzas intermoleculares [32].

Fuerza intermolecular

Los enlaces intramoleculares que mantienen unidos a los atomos en las moléculas de
agua son mucho mas fuertes que las fuerzas intermoleculares entre las moléculas de agua. Se
necesitan 463 kJ para romper los enlaces H-O en un mol de moléculas de agua, pero solo 50 kJ
para vencer las fuerzas intermoleculares que mantienen unidas las moléculas de agua en estado
solido.

El mayor movimiento vence las fuerzas intermoleculares de atraccidn, entre las
moléculas de agua. A medida que se calienta el agua solida (hielo), la energia cinética de sus
moléculas, al final, es demasiado grande como para permitir que estén aseguradas en la
estructura rigida del hielo. En este punto, el sélido se funde y forma un liquido en el cual las
fuerzas intermoleculares ya se debilitaron lo suficiente como para que se puedan mover las
moléculas por todo el volumen del liquido. A medida que la temperatura sigue aumentando, la
energia cinética de esas moléculas se hace tan grande, y se mueven con tanta rapidez, que se
vence la mayor parte de las fuerzas intermoleculares de atraccién y el liquido hierve, formando
un gas en el que cada particula se mueve mas o menos al azar en el espacio. El mayor
movimiento no es suficiente, sin embargo, para vencer las resistencias de los enlaces covalentes.
En consecuencia, el agua existe en forma de moléculas en el estado gaseoso, hasta temperaturas
muy altas.

A bajas temperaturas, las moléculas tienen menos energia cinética para vencer las
fuerzas de atraccion, y por consiguiente se acercan mas entre si. A temperaturas mayores,
poseen la energia suficiente como para estar mas separadas. La distancia entre las moléculas es
un factor que determina la intensidad de las fuerzas intermoleculares. Asi, la cercania a la que
puedan estar las moléculas entre si es un factor importante en la determinacién de la intensidad
de atraccién mutua. Por tanto, ademas de la temperatura, tienen importancia el tamafo y la
forma de las moléculas en la fuerza de las atracciones intermoleculares.
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Ya tenemos una forma de comprender por qué una sustancia forma un sdlido, liquido o
gas a temperatura ambiente. La diferencia entre las tres fases de la materia se basa en una
competencia entre la magnitud de las fuerzas intermoleculares y la energia cinética del sistema.

Cuando la fuerza de atraccion entre las particulas es relativamente débil, es probable
que la sustancia sea un gas a temperatura ambiente. Cuando es fuerte, es probable que la
sustancia sea sélida. Como era de esperar, una sustancia es liquida a temperatura ambiente
cuando las fuerzas intermoleculares no son ni muy fuertes ni muy débiles.

A temperatura ambiente, el agua se dilata cuando la temperatura sube y se contrae
cuando baja. Pero préximo al punto de congelacién, a los 0 °C ocurre lo contrario.

Esta dilatacién anémala del agua es debido a que la densidad méaxima del agua se
obtiene a 4 °C, es decir en estado liquido, y a 0 °C, en estado sélido, la densidad es menor. Al
fundirse el hielo, unas pocas moléculas adquieren suficiente energia cinética que rompe sus
enlaces de hidrégeno y se liberan de la red cristalina que comienza a desmoronarse y ocupan
los huecos hexagonales que forman unos canales, por ello aumenta la masa por unidad de
volumen.

Conforme crece la energia externa aumenta la densidad del agua liquida, porque se
ocupan mas espacios vacios hasta llegar al maximo de 4 °C. Esta es la razén por la cual el hielo
es menos denso que el agua y por lo tanto flota sobre ella.

Al mismo tiempo que el agua se calienta, se expande y por lo tanto disminuye su densidad. Estos
dos procesos, el llenado de huecos hexagonales y expansion térmica actlan en sentidos
contrarios. De 0 °C a 4 °C predomina el proceso de llenado de huecos y el agua se torna mas
densa. Sobre 4 °C predomina la expansién térmica con la consiguiente disminucidon de
densidad.

Esta dilatacion andmala del agua la hemos monitorizado en todas las pruebas y se ve
como aumenta la longitud de onda levemente cuando la estructura se encuentra a 4 °C.

Este cambio en la estructura molecular entre ambos estados hace variar
significativamente sus propiedades fisicas, entre ellas el cambio de indice de refraccidn.
Pasamos de un valor de indice de refraccidon del agua de 1.321 a 1.309 que tiene el hielo. Por
ello nosotros lo monitorizamos y nos ayuda en nuestra investigacion.
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Capitulo 2. Objetivos

El objetivo general de este TFG es desarrollar un sensor de fibra dptica para la deteccion
de la formacion de hielo. A partir de aqui, lo que hemos hecho ha sido abordarlo con diferentes
estructuras épticas para conseguir el mismo fin basadas en interferometrias.

El funcionamiento del sensor consiste en que una fibra dptica aporta luz infrarroja al
sensor y la otra fibra éptica recibe la sefial después de la interaccion con el sistema agua-hielo.
Analizando el espectro de esta sefial el sensor discrimina si la luz ha interaccionado con agua o
con el hielo y esto lo observamos con el desplazamiento del espectro.

Hemos tratado de hacerlo lo mas barato y sencillo posible, aunque luego el instrumental
usado en los experimentos sea caro.

En este TFG partimos de la base de estructuras MCM y SMS, ya estudiadas y controladas
por el grupo de Sensores de la UPNA. Hay investigaciones basadas en estas estructuras sobre
deteccion de temperatura, pero eran sobre aumento de temperatura y no hay nada sobre cémo
se comportan estas estructuras con valores negativos de temperatura y con la deteccién de la
congelaciéon del agua.

De este modo hemos dado un giro a nuestra propuesta inicial y nos hemos decantado
por hacer un estudio del comportamiento de las estructuras sensoras MCM y SMS como

interferdmetros de deteccién de temperatura y congelacion del agua.

Con la estructura SMS, haremos una variante y someteremos una estructura SMS de 15
mm de longitud a un proceso de etching, obteniendo una estructura E-SMS.
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Capitulo 3. Materiales y metodologia
3.1 Fibras épticas utilizadas y principales caracteristicas.

En este apartado vamos a explicar las fibras épticas utilizadas en nuestro Trabajo Fin de
Grado, y sus principales caracteristicas.

3.1.1 SMF (Single Mode Fiber)

Usaremos una fibra estdndar monomodo de la empresa TELNET Redes Inteligentes S.A.
(Zaragoza). Es un corddn de 5 metros con conectores FC/SPC que tiene un didmetro de 125 um,
y un nucleo de 10 pum.

Esta especificacion corresponde a fibras optimizadas para la transmision en las
longitudes de onda de 1310 nm a 1550 nm, incluida la regidn de 1383 nm y de acuerdo con la
recomendacién ITU-T G.652.D explicada en puntos anteriores.

El nucleo esta compuesto por diéxido de silicio dopado con aditivos de boro y fldor para
aumentar el valor del indice de refraccidn, rodeado por un recubrimiento de didxido de silicio.
El revestimiento esta formado por dos capas de acrilato curado mediante UV.

Podemos ver sus caracteristicas en el Anexo 4.
3.1.2 MMF

Usaremos una fibra estdndar monomodo de la empresa TELNET Redes Inteligentes S.A.
(Zaragoza). Es un corddn de 5 metros con conectores FC/SPC que tiene un didmetro de 125 um,
y un nucleo de 62,5 um.

Esta especificacién corresponde a fibras multimodo 62,5/125 optimizadas para la
transmision laser a 850 nm y 1300 nm.

El nucleo esta compuesto por didxido de silicio dopado con aditivos de boro y fldor para
aumentar el valor del indice de refraccidn, rodeado por un recubrimiento de didxido de silicio.
El revestimiento estd formado por dos capas de acrilato curado mediante UV. Podemos ver sus
caracteristicas en el Anexo 5.

3.1.3 No Core Fiber 125 um

Como parte sensora de nuestras estructuras usaremos esta fibra éptica sin nucleo
fusionada a las fibras estdandar, de modo que generaremos un interferémetro como
combinacion del conjunto. De esta manera, y jugando con los pardmetros de la estructura final,
aumentaremos la sensibilidad a la temperatura y al indice de refraccidn, respecto a una fibra sin
tocar.

Esta fabricada por la compafiia Taiwanesa POFC (Prime Optical Fiber Corporation), y se
trata de una fibra dptica sin ndcleo con un didmetro de 125 um.
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Specification
Product Code NCF125
Unit

Cladding Diameter um 125+1
Cladding Non-Circularity % =2
Coating Diameter um 245+10
Cladding / Coating Concentricity um =6
Proof Test kpsi 50
Length m Customized

Tabla 3. Pardmetros basicos de la fibra dptica sin nucleo [ver Anexo 1].

3.2 Fusidn de fibras

Este proceso es muy importante en nuestros experimentos, ya que una buena fusién de
fibras nos dard un muy buen espectro y pocas perdidas en la transmision del haz de luz.

Los pasos para realizar el proceso de fusion de fibras son los siguientes:
12 Seleccionamos un cordén de fibra dptica MMF o SMF estdndar con conectores FC en ambos
extremos.
22 Cortamos por la mitad el cable y le quitamos con el stripper a ambas fibras unos 30 cm del
recubrimiento pldstico exterior naranja o amarillo, quedando al descubierto los hilos de aramida
y la fibra dptica.
32 Cortamos los hilos de aramida y quitamos con mucho cuidado el recubrimiento sobre la parte
exterior de la fibra dptica.
42 Limpiamos con etanol y un papel la superficie de la fibra para quitar impurezas.
52 Cortamos con la cortadora de FITEL-S325 la punta de nuestras fibras para que tenga un corte
de 90 9.
62 Cortamos un trozo de fibra coreless y con el stripper le quitamos la parte exterior.
72 Limpiamos con etanol y un papel la superficie de la fibra para quitar impurezas.
82 Cortamos con la cortadora de fibra ambas puntas dandole una longitud de 3 cm y con un
corte de 90 2.
92 Una vez ya tenemos todas nuestras fibras preparadas, nos disponemos a fusionarlas para
crear nuestra estructura MCM o SMS.

Ambos tipos de soldaduras las realizamos en el modo AUTO dandonos unas pequefas
perdidas, aunque practicamente podemos ignorarlas. Hay una razén para esto y es que las
distancias con las que estamos tratando no son tan criticas como el caso de enlaces épticos mas
potentes. A pesar de ello si que hay que tratar de que las fusiones sean lo mas perfectas posibles
porque si no esa pérdida de potencia se traduce en una pérdida de luz que luego no podemos
disponer a la hora de detectar.
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3.3 Etching

El etching es un proceso quimico al que sometemos nuestra estructura de fibra dptica
en la parte sensora para reducir su didametro al grosor que mejor nos convenga. De esta manera,
se consigue un potencial aumento de la sensibilidad de nuestra estructura dptica [19].

En este proceso quimico sumergiremos nuestra fibra éptica en una disoluciéon de HF
(acido fluorhidrico) concentrado al 40% en volumen con agua.

Freezer

White SLED
lightsource

Optical Spectrum
Analyzer

Figura 12. Configuracion proceso de etching.
Los pasos para realizar el proceso de etching son los siguientes:

12 Tomar las medidas de seguridad necesarias para la manipulacidon de productos quimicos
peligrosos. Usaremos bata, gafas de seguridad y guantes.

22 Colocar como base un cartdn con el grosor suficiente, y con un rectdngulo cortado en su
centro para poder hacer de base para nuestra estructura.

32 Dentro de ese rectangulo en el centro del carton, colocamos la cubeta de plastico (10 mm x
10 mm x 30 mm) en la que meteremos en el siguiente paso el HF y la fibra en sus ranuras, de

este modo la fibra estara cubierta por la disolucién.

42 Colocar nuestra estructura en las ranuras de la cubeta y sobre la base de cartdn, y observar
el espectro. Lo fijamos bien y colocamos de tal modo que observemos el espectro bien.

52 Con una jeringuilla de laboratorio llena de HF al 40%, vamos llenando gota a gota la cubeta
azul hasta el borde y teniendo cuidado de que no se desborde el acido.
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62 El proceso nos lleva unos 40 minutos, tras los cuales el proceso de etching nos ha reducido el
didmetro de nuestra fibra hasta los 30 um que queremos.

72 Durante el proceso vemos como se va desplazando el espectro original hacia la izquierda y
van apareciendo las interferencias. Nos apareceran 5 interferencias en diferentes longitudes de
onda.

82 Una vez que tenemos el espectro que queremos limpiamos nuestra estructura bien con agua
purificada.

92 Colocar la estructura sensora sobre nuestra estructura de cristal para introducirla en el
recipiente de plastico.

Ya tenemos nuestra estructura preparada para ser monitorizado el espectro en el
proceso de congelacién y descongelacién.

3.4 Instrumental

3.4.1 Espectrémetros

Los espectrometros son unos instrumentos dpticos que se usan para medir la intensidad
de la luz en un intervalo especifico del espectro electromagnético. Los dos espectrémetros que
usamos estan dentro del rango entre 600 nm y 1700 nm, es decir del infrarrojo cercano.

Dependiendo de las estructuras usadas en los experimentos, usaremos uno u otro. Para
nuestra estructura MCM vemos mds apropiado usar el NIR-512, y para las estructuras SMSy E-
SMS usaremos el OSA.

3.4.1.1NIR 512

Es un espectrometro de la marca Oceans Optics de pequefio tamafio y con conexion
Plug-and-Play. Preferentemente es usado en aplicaciones que requieran cierta sensibilidad en
la region del infrarrojo cercano entre 850-1700 nm, como caracterizacion de longitud de onda o
espectrometria NIR en general.

Con este espectrometro obtenemos 512 muestras de resolucién espectral. Lo
conectamos directamente al puerto USB de cualquier PC.

En nuestros experimentos lo usamos para monitorizar las pruebas que hacemos con
nuestras estructuras MCM, usando el software Spectra Suite, también de OceanOptics.
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Figura 13. Espectrémetro NIR-512.
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3.4.1.2 OSA

El analizador de espectros (OSA - Optical Spectrum Analyzer en inglés) de la compaiiia
Agilent Techologies. Es un espectrémetro de mayor tamafio, pero con él obtenemos mas
sensibilidad y resolucion en las medidas, ya que podemos adquirir 5000 muestras por escaneo.

Se mueve en la regiéon del infrarrojo cercano entre 600-1700 nm y nosotros ajustaremos
los parametros necesarios para monitorizar las pruebas que hacemos con nuestras estructuras
SMS y E-SMS, usando el software Matlab con nuestros algoritmos creado para la adquisicidon de
datos.

Con el OSA al tener una resoluciéon mejor que el NIR-512, tendremos un espectro mas
definido.

Conectaremos el OSA a nuestro PC por USB y lo alimentaremos con su cable.

Figura 14. Analizador de espectros éptico de Agilent Technologies.

3.4.2 Fuentes de luz

3.4.2.1 Spectral Products

Esta fuente de luz estd basada en Tungsteno-Halégeno (TH). Es una fuente de luz general
para aplicaciones espectroscdpicas de rango visible y NIR. Las lamparas de tungsteno halégeno
estan cerca de las fuentes de luz del cuerpo negro con envolturas de silice fundida alrededor de
los filamentos de tungsteno y una pequeia cantidad de un gas haldégeno activo como el bromo.
La fuente de luz TH proporciona una salida espectral muy estable y suave, por lo que se puede
aplicar a mediciones espectroscépicas (transmitancia / reflectancia / absorcion) y mediciones de
color.

La serie de tungsteno-haldgeno de alta potencia ASBN-W son conjuntos completos de
fuentes de luz con ldamparas halégenas de tungsteno de 100W que emiten en la regidn de
longitud de onda de 300 a 2600 nanémetros (nm).

Esta fuente la usaremos con nuestras estructuras MCM.

La fuente de luz haldégena de tungsteno es una fuente de radiacion de cuerpo negro muy
conocida por lo que el espectro también es muy similar a los de la radiacién del cuerpo negro.
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Figura 15. Espectro de luz de la fuente Spectral Products [Anexo 2].

3.4.2.2 ANDO

El modelo AQ4303B es una fuente de luz blanca mas adecuada para la medicién de las

caracteristicas de la longitud de onda de fibras y dispositivos dpticos.
Esta banda ancha, tiene una fuente de luz altamente estable, que emplea una ldmpara halégena

de alta potencia.
Entre sus caracteristicas esta que tiene una salida de banda ancha y alta estabilidad y

cubre una banda de 400 a 1800nm.

Usamos esta fuente ya que nos ahorramos un conector en nuestra setup para la
estructura MCM, por lo que de este modo tenemos menos perdidas.
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Figura 16. Fuente ANDO [Anexo 3].

3.4.2.3Sled

Esta fuente es el modelo Agilent 83437A y la usamos exclusivamente en combinacion

con el Optical Spectrum Analyzer de la compaiiia Agilent Techologies.
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Nos proporciona luz necesaria para nuestra estructura monomodo. Su salida
monomodo se origina desde el borde del LED y la densidad de potencia de la salida del espectro
es considerablemente mayor que el de los LED que emiten luz blanca
como las fuentes de ldamparas de tungsteno.

Varias longitudes de onda de salida estan disponibles y cubre una banda de 500 a
1650nm.

@

Figura 17. Fuente SLed.

3.5 Arduino

Arduino es una plataforma electrénica de cédigo abierto basada en hardware y software
facil de usar. Las placas Arduino pueden leer valores de entrada (luz en un sensor, un dedo en
un botdn, el valor de una resistencia de una sonda o el voltaje de un termopar) y convertirlo en
una salida, activar un motor, encender un LED y publicar algo en linea. Puede decirle a la placa
qué hacer, enviando un conjunto de instrucciones al microcontrolador de nuestra placa. Para
hacerlo, utiliza el lenguaje de programacion Arduino y el software Arduino (IDE), basado en el
procesamiento.

Con los afios, Arduino ha sido la base de miles de proyectos, desde objetos cotidianos
hasta complejos instrumentos cientificos. Una comunidad mundial de fabricantes (estudiantes,
aficionados, artistas, programadores y profesionales) se ha reunido en torno a esta plataforma
de cddigo abierto. Sus contribuciones se han afiadido a una increible cantidad de repositorios
que puede ser de gran ayuda para principiantes y expertos por igual.

Arduino nacid en el Ivrea Interaction Design Institute como una herramienta facil para
crear prototipos sencillos, dirigida a estudiantes sin experiencia en electrdnica y programacion.

Tan pronto como llegd a una comunidad mas amplia, la placa Arduino comenzé a
cambiar para adaptarse a las nuevas necesidades y desafios, diferenciando su oferta de simples
placas de 8 bits para productos con aplicaciones de loT (Internet of Things), dispositivos llevables
o “wearables”, impresion 3D y entornos integrados. Todas las placas Arduino son de cddigo
abierto, lo que permite a los usuarios construirlos de forma independiente y eventualmente
adaptarlos a sus necesidades particulares. El software también es de cddigo abierto y estd
creciendo a través de las contribuciones de los usuarios en todo el mundo.
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Figura 18. Placa de desarrollo Arduino.

Nosotros usaremos nuestra placa Arduino, para obtener los valores de la resistencia de
la sonda de temperatura PT-100, y los valores de voltaje de nuestro termopar tipo T, para
obtener la temperatura con mas precision.

Nos crearemos dos circuitos electrénicos diferentes para cada tipo de sonda, vy
programamos dos programas para cada circuito.

Para adquirir los datos obtenidos por nuestro Arduino, usaremos la aplicacién Parallax-
DAQ, que nos permitira interactuar con una plantilla de Excel. Los comandos se envian desde el
Arduino a una hoja Excel en tiempo real e ira afadiendo datos segin hemos hecho nuestro script
para la adquisicion de la temperatura.
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Figura 19. Parallax-DAQ.
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3.6 Sondas de temperatura

3.6.1 PT100

La PT100 es un tipo particular de RTD (Dispositivo Termo Resistivo) muy usada
habitualmente. Consiste en un alambre de platino que a 0 °C tiene 100 Q y si aumenta la
temperatura aumenta su resistencia eléctrica.

El incremento de la resistencia de la PT100 es bastante lineal con la temperatura. No
obstante, mediante tablas es posible encontrar la temperatura exacta a la que corresponde esa
resistencia.

Normalmente las Pt100 industriales se consiguen encapsuladas en la misma forma que
los termopares, es decir dentro de un tubo de acero inoxidable u otro material (vaina), en un
extremo esta el elemento sensible (alambre de platino) y en el otro esta el terminal eléctrico de
los cables protegido dentro de una caja redonda de aluminio (cabezal).

Usamos el modo de conexidon de 3 hilos que es el mas comun y soluciona el problema
del error generado por los cables. El tercer hilo se usa para compensar los efectos de corriente

no deseados cuando la distancia del cable es considerable.

La PT100 funciona mediante la variacidn de su resistencia eléctrica, segun la
temperatura que detecte en cada momento a lo largo de toda su longitud.

La variacion de la resistencia la podemos expresar como:
R=Ry*(1+ ax* AT)

donde:
R, es laresistencia a la temperatura de referencia Tj.
a es el coeficiente de temperatura del conductor especificado a 0 °C.
AT es la variacidn de temperatura respecto a T,

La PT100 es un poco mas cara que los termopares (excepto el termopar tipo T que
también utilizaremos), pero mejores para bajas temperaturas (-100 ° Ca 200 ° C). Nuestra PT100

nos entrega una precision de un grado.

La conversidon del valor de la resistencia a temperatura lo haremos con Arduino, y
mediante un circuito divisor de tension.
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Figura 20. Configuraciéon PT 100 y Arduino.

Nuestro circuito lo alimentamos mediante la salida de +5V de la placa Arduino, asi como
la tierra del circuito la sacamos del pin GND del mismo. La Vo del circuito nos da un voltaje, y
mediante el cédigo [Anexo 7] creado para Arduino, nos transformara cada valor de ese voltaje
en temperatura real.

3.6.2 Termopar Tipo T

Un termopar es un sensor para medir temperatura que consiste en dos metales
diferentes que se unen por un extremo. Cuando la unién de los dos metales se calienta o enfria
se produce un voltaje que relacionamos con la temperatura.

El termopar de Tipo T estd formado por la unién de un cable de cobre con otro de
constatan (aleacién de cobre y niquel), y alrededor de esa unidn tiene una capa de estafio. El
otro extremo lo conectaremos en nuestro circuito electrdnico cuya salida hacia Arduino nos
transformara los voltajes en temperatura.

Estos termopares Tipo T son ideales para intervalos de temperatura entre -250 ° Cy 350
° C. Aguantan bien en atmdsferas hiumedas. Tiene una sensibilidad en torno a 39 uv/ ° C.

Observamos en la figura 21 que nuestro circuito lo alimentamos mediante la salida de
+5V de la placa Arduino, asi como la tierra del circuito la sacamos del pin GND del mismo. La Vout
del circuito nos da un voltaje, y mediante el cédigo [Anexo 8] creado para Arduino, nos
transformara cada valor de ese voltaje en temperatura real.
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Figura 21. Configuracion Termopar T y Arduino. (a) Esquema electrénico de la configuracién.
(b) Montaje experimental.

Mediante el software Parallax, adquirimos los datos que nos va sacando Arduino, a una
hoja Excel en tiempo real.

3.7 Frigorificos

Para realizar nuestros experimentos hemos utilizado diferentes frigorificos y
congeladores. Inicialmente usdbamos un frigorifico y un congelador que tenemos en el
laboratorio. Para nuestras pruebas iniciales nos venian bien para asegurarnos que nuestros
experimentos podian funcionar.

Una vez que ya obteniamos datos fiables, ya no nos valia con este frigo y congelador,
ya que necesitamos conseguir unas condiciones estables de temperatura, humedad y presion.
Por lo que necesitamos simular las condiciones de una cdmara climatica que baje de Ila
temperatura de congelacion.

En nuestro laboratorio no disponemos de ella, asi que intentamos generar algo parecido
introduciendo nuestra estructura en el congelador de un frigorifico de nuestro laboratorio de
sensores. Pero al sacar y meter la estructura, y no poder comenzar desde unas condiciones
iniciales 6ptimas de temperatura y humedad, no son completamente fiables los datos
obtenidos, asi que solicitamos a mi empresa BSH, el préstamo de un frigorifico para la realizacion
de las pruebas, modificdAndolo nosotros para obtener las condiciones de una camara climatica
optima, para poder operar en condiciones perfectas de deteccidén para nuestro sensor detector
de hielo y temperatura.

La empresa ha accedido a la cesidn de un frigorifico para la realizacién del trabajo fin
de grado. Su uso deberd ser exclusivamente para con fines de investigacion y BSHE-E no serd
responsable de los dafios que se deriven de una utilizaciéon del aparato no conforme con las
instrucciones de uso o un uso incorrecto del mismo. Lo mismo serda de aplicacion para los dafios
gue se hayan producido o no fueran evitados por el hecho de un uso no controlado del aparato.
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La idea principal del funcionamiento de un frigorifico es la de extraer el calor de su
interior hacia el exterior. Es decir, enfriamos la parte interna (cuba), extrayendo el calor de su
interior. De esta manera podemos mantener el interior del frigorifico o congelador a una
temperatura determinada.

3.7.1 Frigo y congelador para las pruebas iniciales

Este frigorifico es de la marca Edesa y lo usamos para las pruebas iniciales de nuestra
estructura MCM, mientras que el congelador es de la marca Fagor y lo usamos para las
pruebas iniciales de nuestras estructuras SMS y E-SMS.

(a) (b)

Figura 22. (a) Congelador y (b) frigorifico para las pruebas iniciales en él laboratorio.

Ambos aparatos nos hacen una muy buena funcién en la realizacidn de las pruebas
previas para hacernos una idea de cémo se van a comportar nuestros diferentes
interferometros.

3.7.2 Combi Siemens BSH

Para realizar nuestros experimentos, nuestro congelador estaba convenientemente
preparado con un par de agujeros taladrados en ambas paredes del frigorifico, para pasar todos
los cables necesarios fuera del congelador, que nos emula nuestra cdmara climatica.

Mis compafieros de prototipos de BSH Esquiroz, taladraron 3 agujeros en cada pared del
combi, con mucho cuidado y del tamafio apropiado para poder introducir tubos pasamuros para
introducir a través de ellos las fibras dpticas con sus conectores y sondas de temperatura.

A continuacién, sellaron bien la zona y de este modo ya tenemos el combi modificado
para generar nuestra cdmara climatica.

Utilizamos la funcidn "super-congelacién" para reducir la temperatura del frigorifico
hasta +2 ° C. Podemos alcanzar los -22 °C. En unas 2 horas alcanzamos la temperatura inferior
de congelacidn y tarda unas 20 horas en aumentar la temperatura hasta la inicial.
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En la figura 23 podemos observar la pendiente de enfriamiento y de descongelacién que
obtenemos con nuestra cdmara climatica. Para ello hemos usado nuestra sonda de temperatura
PT-100, Arduino y el software Parallax-DAQ. Podemos observar en la parte inferior de la grafica
dos ondulaciones, que son debidas a que cuando el congelador llega a la temperatura minima
marcada, el compresor deja de trabajar y cuando aumenta la temperatura por encima del valor
estipulado, vuelve a funcionar.
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Figura 23. Evolucidn de la temperatura de un ciclo congelacién-descongelacidon, monitorizado
con PT100, Arduino y Parallax-DAQ.

Esta combi es de la marca Siemens y lo usamos para las pruebas finales de nuestras
estructuras MCM, SMS y E-SMS.

Figura 24. Combi Siemens como cdmara climatica.
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Capitulo 4. Experimentos y resultados

4.1 Sensor de congelacién con una estructura de fibra éptica MCM

4.1.1 Introduccion

Una vez decididos en qué tipo de estructura usar para la deteccién de la formacion de
hielo, comenzamos a experimentar y familiarizarnos con nuestra primera estructura.

Preparamos unas cuantas estructuras MCM, con fibras dpticas MMF estdndar a ambos
lados y en el centro fusionamos nuestra parte sensora, que serd un segmento de fibra dptica
coreless de 3 cm de longitud.

Inicialmente hacemos prueba con tres estructuras y podemos observar en la figura 25
que se produce una interferometria sobre los 1500 nm de longitud de onda, pero debido a que
no hemos cortado los 3 trozos de fibra sin ndcleo exactamente igual, vemos como se desplaza
nuestra interferometria y no se da exactamente en el mismo punto.

45 r
—Prueba 1l
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Figura 25. Espectro de las primeras pruebas de la estructura MCM.

Observamos en la figura 25 que tenemos diferentes espectros y en alguna de esas
estructuras el porcentaje de transmisidn disminuye bastante debido a que no hemos fusionado
de un modo adecuado las fibras. Por lo tanto, aseguramos que la longitud debe de ser
exactamente 30 mm y la soldadura debe de ser buena. Sino cumplimos estos requisitos nuestra
estructura no sera fiable.

Podemos observar como la transmisién ronda entre el 9% y el 13%, y la longitud de onda
esta en el intervalo de 1400 nm y 1500 nm. Sabemos que el porcentaje de transmisién debe de
ser mas elevado, y la longitud de onda en la que se da la interferometria de nuestra estructura
MCM se encuentra por encima de 1500 nm. De este modo continuamos perfeccionando la
técnica y nos vamos acercando a los resultados esperados.
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Figura 26. Espectro de la estructura MCM.

En la figura 26 observamos cémo es el espectro de la estructura MCM de 3 cm, en el que
vemos que la transmision ha aumentado y la longitud de onda se encuentra por encima de los
1500 nm. Observamos como varia la longitud de onda de nuestro espectro inicial sin agua que
se encuentra en 1532.75 nm, y si introducimos nuestra estructura en agua y su SRl aumenta a
1.321, vemos como se desplaza hacia el rojo.

Luego, se mostrara una caracterizacion tanto de la deteccidén de temperatura como de
la formacién de hielo, con el fin de descubrir las diferencias entre la deteccion de temperatura
y la deteccién de congelacion.

Finalmente, se extraeran algunas conclusiones sobre el uso de esta estructura de
detecciéon simple como detector de hielo.

4.1.2 Descripcion de la estructura dptica

El sensor dptico disefiado para la deteccién de hielo es una estructura multimodo -
Coreless - multimodo. En ambos extremos usamos fibras multimodo estandar MMF, y en el
centro de la estructura ponemos nuestro interferdmetro que sera una fibra coreless de 30 mm
y se muestra en la figura 27.

Lo primero de todo, preparamos nuestras fibras, las fusionamos y obtenemos nuestra
estructura:

Sensitive region

Figura 27. Estructura MCM (L =30 mm, D = 125 pum)

La sensibilidad inherente a las variaciones del indice de refraccidn de este dispositivo es de 150
nm / RIU [24].
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Esto le da a nuestro sensor capacidad para detectar variaciones de indice de refraccion
al mismo tiempo que las bandas de transmisién y atenuacidén que aparecen en el espectro dan
una resolucién mas alta debido a su ancho de banda reducido. Aprovechando estas propiedades,
se abordard la deteccién de la congelacién del agua y la disminucidn de la temperatura.

Una vez que el sensor ha sido preparado, se fija a un marco de vidrio, y este se fija dentro
de un recipiente de plastico para tener las fibras bien rectas y para evitar la deformacién y
torsidn de los cables. El recipiente de plastico esta ligeramente relleno de agua purificada hasta
justo cubrir el sensor, de modo que el sensor simplemente se sumerge dentro de él.

4.1.3 Configuracion experimental

Una vez que ya tenemos nuestra estructura sensora MCM, preparamos nuestra
configuracion, previa al experimento.

Para organizar nuestro montaje, nuestro congelador esta convenientemente preparado
con un par de agujeros taladrados en ambas paredes del frigorifico, para pasar todos los cables
necesarios fuera del congelador, el cual nos simula nuestra cdmara climatica.

Conectamos una fuente ANDO de luz blanca (AQ4303B) a un lado del sensor y un
analizador de espectros dpticos (Oceans Optics NIR 512) al otro. Ademds, también hemos
introducido una sonda Pt100 dentro del agua para medir la variacién electrénica de la
temperatura durante el transcurso de los experimentos.

El valor del resistor Pt100 lo controlamos usando una configuracién basada en Arduino,
lo que ayudd a traducir los valores de la resistencia en valores de temperatura por medio de un
software. Por lo tanto, el congelador generd las condiciones dptimas para simular una cdmara
climatica de enfriamiento, al mismo tiempo que podria tener lugar una monitorizacidn
simultanea tanto de la temperatura como del desplazamiento de la longitud de onda.

Freezer

Fuente ANDO

Arduino

NIR 512

e |
Sensitive region

Coreless

Figura 28. Configuracion experimental MCM para realizar la deteccion de hielo.
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4.1.4 Resultados

Primero, una vez preparado nuestro montaje, el siguiente paso es monitorear la
formacidn de hielo dentro del congelador. El objetivo es observar cémo cambian las bandas de
atenuacidn generadas en funcién de la disminucidn de la temperatura del agua y comprobar
gué sucede cuando el agua se congela, mediante la deteccidn del SRI debido al cambio de estado
de liquido a sélido. Hipotéticamente, habra un cambio en el indice de refraccién a valores mas
bajos, lo que se deberia monitorear como un desplazamiento hacia el azul en la longitud de
onda.

Para analizar estos resultados, nos centraremos en la banda de atenuacion del espectro
aproximadamente sobre 1518 nm y supervisaremos su evolucidn a lo largo del tiempo. Podemos
ver su evolucidn en un ciclo de 3 dias en la figura 29.
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Figura 29. Evolucion de 3 ciclos de congelacién-descongelaciéon con la estructura MCM.

En la figura 29 se observa claramente los momentos exactos de congelacién y como
durante el proceso de descongelacion con el frigo apagado, aunque el proceso de
descongelacion es mas lento, se produce un cambio significativo en el espectro.

Los resultados se trazan en la figura 30. Aqui, seleccionamos el primer ciclo de
congelacion-descongelacion que se controlan dentro de la cdmara climatica. Cada ciclo
completo toma un dia entero. La curva verde corresponde a la temperatura medida con el Pt100
inmerso en agua durante el experimento.

Como el congelador es capaz de realizar un proceso progresivo, se puede observar que
la congelacién tarda mas o menos una hora y media en disminuir de 21 °C a -21°C. Después de
eso, el congelador esta congelado durante dos horas.

Luego, se desconecta de la red eléctrica, y el proceso de descongelacion se lleva a cabo

durante 18 horas, lo que es una forma de verificar la calidad de la cdmara interna cuando se
preserva la temperatura.
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Figura 30. Comparacion de la evoluciéon de la temperatura frente a la longitud de onda. Se
pueden distinguir los estados de agua y hielo.

Superpuesto a esta medida eléctrica de la temperatura, la evolucion de la longitud de
onda de la banda de atenuacién mencionada anteriormente se muestra en rojo. Se registra un
total de aproximadamente 7 nm de desplazamiento total (163 pm / °C)y se pueden distinguir
varias etapas.

Durante el proceso de congelacion, la sefial dptica sigue la temperatura decreciente
hasta alcanzar -5 °C por medio de la sensibilidad a la temperatura, con una disminucién de unos
6 nm. A partir de este punto, se registra una disminucidon minima, de aproximadamente 1.5 nm,
mientras la temperatura continda disminuyendo progresivamente a -21 °C.

La razon de este comportamiento es que llega a un punto donde toda el agua se ha
congelado y el SRI fuera de la fibra es 1.308, de acuerdo con [18]. Por lo tanto, la sensibilidad
del dispositivo a SRI es mayor que la sensibilidad a la temperatura y es por eso por lo que ocurre
esta disminucion répida.

De hecho, se puede observar que la respuesta dptica esta bastante estabilizada incluso
cuando el congelador se ha desconectado de la red eléctrica y la temperatura aumenta al rango
de 0 °C - 5 °C. En esta segunda etapa, cuando el hielo comienza a fusionarse progresivamente,
el SRI aumenta de 1.308 a la del agua liquida y es por eso que se observa un desplazamiento al
rojo de 4 nm de la banda de atenuacion.

Finalmente, una vez que toda el agua esta en estado liquido, la sensibilidad a la
temperatura actia nuevamente, desplazando en rojo la longitud de onda central de la banda
interferométrica 4 nm mas hasta alcanzar la temperatura original (+ 21 °C). El mismo
comportamiento se puede observar para todos los ciclos.

El razonamiento previo se refleja espectralmente en la figura 30. Consideramos la banda
de atenuacién localizada en el espectro de MCM obtenido en la figura 31.
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Figura 31. Espectro original de la estructura MCM con segmento coreless de 30 mm.

Esta banda estd centrada a 1517,44 nm (figura 32). Siguiendo la evolucién de esta
longitud de onda central en funcién del tiempo por cada incremento de 52C, es posible analizar
lo que sucede en puntos especificos del proceso y luego inducir la sensibilidad del dispositivo
presentado. En este sentido, la figura 30 representa la evoluciéon del desplazamiento de la
longitud de onda en funcién del proceso de congelacion y descongelacion.
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Figura 32. Desplazamiento de la longitud de onda de la banda interferométrica analizada

Las diferentes etapas analizadas previamente se pueden observar en las tres areas del
grafico a lo largo del desplazamiento total de la longitud de onda de aproximadamente 8 nm.
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En la etapa de congelacion, se observa cdmo entre 21 °Cy 5 °C, la longitud de onda se
ve disminuida con una sensibilidad promedio de 140 pm /°C (21 °C-5 °C), ya que el agua todavia
no se ha congelado. Entre 0 °Cy-11 °C, solo cuando la mayor parte del agua se congela, el indice
de refraccién disminuye repentinamente a 1.308 RIU y la banda de atenuaciéon cambia a azul
con una sensibilidad promedio de 282 pm / °C (0 °C--11 °C). Entre -11 °Cy -21 °C, la longitud de
onda de interferometria sigue bajando, pero a una sensibilidad promedio menor, de 129 pm /
°C(-11°C-21°C), ya que el agua ya se ha congelado.

En la etapa de descongelacidn, se observa como entre -21 °Cy -5 °C, la longitud de onda
sube de forma bastante estable con una sensibilidad promedio de 107 pm /°C(-21°C--5°C), ya
que el agua todavia no ha comenzado a descongelarse. Entre -5 °Cy 5 °C, solo cuando la mayor
parte del agua se descongela, el indice de refraccién aumenta progresivamente a 1.321 RIU y la
banda de atenuacién cambia a rojo con una sensibilidad promedio de 249 pm / °C (-5 °C - 5°C).
Entre 5 °C y 21 °C, la longitud de onda permanece bastante estable con una sensibilidad
promedio de 116 pm / °C (5 °C - 21 °C), ya que el agua ya se ha descongelado.
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Figura 33. Ciclo congelacién-descongelacion.

Ademas, al congelarse vemos como la respuesta del sensor a la temperatura es estable
y de forma progresiva. Justo cuando se produce la congelacion y la descongelacion, el indice de
refraccion cambia repentinamente en ambos procesos.

Considerando todo lo anterior, se puede decir que se ha caracterizado un
interferdmetro MCM de fibra dptica para detectar la formaciéon de hielo, y también nos sirve
como sensor de temperatura, ya que si exceptuamos de los intervalos donde se produce el
cambio de estado de liquido a sélido y viceversa, donde hay un cambio repentino del indice de
refraccion, en el resto de los intervalos evolucionan de modo estable a la par de la temperatura.

Las curvas electrénicas y Opticas corroboran que hay un punto donde el indice de

refraccion fuera de la estructura de fibra ptica que cambia repentinamente y ese es el elemento
clave para detectar la formacién de hielo.
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4.2 Sensor de congelacion con una estructura de fibra éptica SMS
4.2.1 Introduccion

Una vez estudiada la estructura MCM vamos a usar para la deteccidn de la formacién de
hielo una estructura SMS. El comportamiento de ambas es muy similar y como la estructura SMS
estd muy bien controlada en el laboratorio queremos ver qué sucede con ella cuando la
ponemos a detectar la congelacion del agua.

Preparamos unas cuantas estructuras SMS, con fibras dpticas SMF estdndar a ambos

lados y en el centro fusionamos nuestra parte sensora, que serd un segmento de fibra éptica
coreless de 58 mm de longitud.

0 - ——SMS structure of 58 mm coreless segment-length
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Figura 34. Espectro original de la estructura SMS con segmento coreless de 58 mm.

En la figura 34 observamos cdmo es el espectro de la estructura SMS de 58 mm. Esta
estructura SMS abordard la deteccidn de hielo desde el punto de vista del indice de refraccién.
Para este propdsito, se utilizara una estructura interferométrica, que consiste en una estructura
monomodo - coreless - monomodo.

Luego, se mostrara una caracterizacion tanto de la deteccién de temperatura como de
la formacién de hielo, con el fin de descubrir las diferencias entre la deteccion de temperatura

y la deteccién de congelacion.

Finalmente, se extraeran algunas conclusiones sobre el uso de esta estructura de
deteccion simple como detector de hielo.
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4.2.2 Descripcion de la estructura dptica

El sensor optico disefiado para la deteccion de hielo es una estructura simple
monomodo - multimodo - monomodo y se muestra en la figura 35.

En ambos extremos usamos fibras monomodo SMF, y en el centro de la estructura
ponemos una fibra de 58 mm de tipo Coreless, cortada a 90 2 todos los extremos.

......................................................................................................................................................
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Figura 35. Estructura SMS (L =58 mm, D =125 um).

Las dos soldaduras las realizamos en el modo SM AUTO como vemos en la figura 36. En
el proceso de fusidn de fibras, nos da 0.02 dB y 0.04 dB de perdidas respectivamente, aunque
practicamente podemos ignorarlas ya que a simple vista como vemos en la figura 36 la fusion
de las fibras no colapsa.

Figura 36. Pantalla soldadura.

En pocas palabras, es un interferémetro basico que consta de un segmento de fibra
coreless de una longitud de 58 mm, empalmado entre dos fibras monomodo, para formar una
guia de onda con un didmetro total de 125 pum.

La sensibilidad inherente a las variaciones del indice de refraccidn de este dispositivo es
de 162 nm / RIU [23]. Esto le da a nuestro sensor una capacidad para detectar variaciones de
indice de refraccion al mismo tiempo que las bandas de transmisién y atenuacién que aparecen
en el espectro dan una resolucidn alta debido a su ancho de banda reducido.

Aprovechando estas propiedades, se abordara la deteccidn de la congelacién del agua y
la disminucion de la temperatura.
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Una vez que el sensor ha sido preparado, se fija a un marco de vidrio, también se fija
dentro de un recipiente de plastico para tener las fibras rectas y para evitar la deformacién y
torsiéon de los cables. El recipiente de plastico esta ligeramente lleno de agua purificada, de
modo que el sensor simplemente se sumerge dentro de él.

4.2.3 Configuracion experimental

Conectamos una fuente SLED de luz blanca (Agilent 83437A) a un lado del sensor y se
un analizador de espectro éptico (Agilent 86140A OSA) al otro. Ademas, también se introdujo
una sonda Pt100 dentro del agua para medir la variacidn electrdnica de la temperatura alo largo
de la duracidn de los experimentos.

Usamos el OSA en vez del NIR 512, ya que con el OSA tenemos 5000 muestras, mientras
que con el NIR tenemos 512. De este modo apreciamos mejor en la grafica el espectro obtenido
mediante algoritmo de Matlab y evitamos el ruido en el espectro como podemos apreciar con
el software de monitorizacion de espectros, usado en los PC del laboratorio Spectra Suite.

Freezer

White SLED

lightsource Arduino

Optical Spectrum
Analyzer

Sensitive region

SMF

Figura 37. Configuracion experimental SMS para realizar la deteccion de hielo.

Luego como el tiempo de recogida son unos 5 segundos, pero como hay mas datos
tendremos un retardo conforme las muestras van acumulandose a lo largo de la toma de datos
del experimento, ya que cada vez las muestras obtenidas ocupan mds memoria. Este problema
lo solucionamos, aplicando un algoritmo de Matlab que nos hace una estimacién exponencial
de los tiempos, conforme aumenta el nimero de muestras obtenidas por el OSA.

El valor del resistor Pt100 se controld usando una configuracion basada en Arduino, lo
que ayudo a traducir los valores de la resistencia en valores de temperatura por medio de un

software. Por lo tanto, el congelador generd las condiciones dptimas para simular una cdmara
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climdtica de enfriamiento, al mismo tiempo que podria tener lugar una monitorizacion
simultanea tanto de la temperatura como del desplazamiento de la longitud de onda.

4.2.4 Resultados

En primer lugar, en el grupo de sensores ya se llevd a cabo un analisis tedrico con
FIMMWAVE® y una caracterizacion experimental en funcidn del aumento del indice de
refraccion circundante (SRI). Para este propdsito, se estudié una estructura de SMS original de
58 mm de longitud de segmento sin nucleo.

La figura 34 muestra el espectro para la estructura. En el caso de la estructura original
de SMS, la banda de autoimdgenes localizada a 1570 nm se usé para la deteccidn de SRI, esta
banda de atenuacién que aparece en la SMS se usa para caracterizar el comportamiento de la
nueva estructura.

Se prepararon varias soluciones de glicerol en agua, para cubrir porcentajes de 0% - 60%
v / v, lo que significa un rango de SRI de 1.321 a 1.408 RIU. La estructura de fibra dptica se
sumergidé en estas soluciones y las respuestas espectrales se recogieron para analizar su
comportamiento.

Los resultados para SMS de 125 micras de didmetro se analizan en la figura 38. Como se
puede observar, los resultados numéricos y experimentales son similares en el rango de indice
de refraccién analizado. En el caso del SMS de 125 micras de didmetro, la sensibilidad global
estimada es de 162 nm / RIU.
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Figura 38. Sensibilidad SRI de los interferémetros basados en SMS. Las tendencias tedricas y
experimentales combinan bastante bien.

Una vez que se analiza la sensibilidad al SR, el siguiente paso es controlar la formacién
de hielo dentro del congelador. El objetivo es observar cdmo cambia la banda de transmision
generada en funcién de la disminucidn de la temperatura del agua y comprobar qué sucede
cuando el agua se congela, mediante la deteccidn del SRI debido al cambio de estado de liquido
a solido.

Hipotéticamente, habra un cambio en el indice de refraccion a valores mas bajos, lo que
se deberia monitorear como un desplazamiento hacia el azul en la longitud de onda. Para

49



analizar estos resultados, nos centraremos en la parte superior del espectro y supervisaremos
su evolucién a lo largo del tiempo.

En la figura 39 se observa claramente los momentos exactos de congelacion vy
descongelacion de nuestra estructura SMS, es decir, cuando pasa de estado liquido a estado
solido y viceversa. Se observa cémo durante el proceso de descongelacion con el frigo apagado,
y aunque el proceso de descongelacién es mas lento, se produce un cambio significativo en el

espectro.

Figura 39. Evolucion de 1 ciclo de congelacién-descongelacién con la estructura SMS.
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Los resultados se trazan en la figura 40. Aqui, un ciclo de congelacidon se controla dentro
de un congelador que tenemos en el laboratorio, a la espera de recibir la cdmara climatica. La
curva verde corresponde a la temperatura medida con el Pt100 inmerso en agua durante el
experimento.
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Como el congelador se encuentra ya a temperatura de — 24 °C es capaz de realizar un
proceso rapido y progresivo, se puede observar que la congelacion tarda mas o menos una hora
en disminuir de 24 °C a -24 °C. Después de eso, el congelador se mantiene a bajas temperaturas
durante una hora. Luego, sacamos nuestra estructura al exterior, y el proceso de descongelacion
se lleva a cabo durante 3 horas. Como tenemos que sacar fuera del congelador nuestra
estructura, los movimientos al sacarla y colocarla sobre la superficie plana, nos descoloca las
medidas, asi que optamos por representar en la figura 40 el proceso de congelacién Gnicamente.

Superpuesto a esta medida eléctrica, la evolucién de la longitud de onda de la banda de
atenuacidon mencionada anteriormente se muestra en rojo. Se registra un total de 9.5 nm de
variacion y se pueden distinguir varias etapas.

Durante el proceso de congelacidn, la sefial dptica sigue la temperatura decreciente
hasta alcanzar 3 °C por medio de la sensibilidad a la temperatura. En este punto y hasta -2 °C, se
registra un leve aumento, de 1574 a 1576 nm, que nos indica que el proceso de congelacion o
cambio de estado de liquido a sélido a comenzado, A partir de -2 °C se registra una disminucion
repentina, de 1576 a 1570 nm mientras la temperatura continda disminuyendo
progresivamente a -24 °C. La razdn de este comportamiento es que llega a un punto donde toda
el agua se ha congelado y el SRI fuera de la fibra es 1.308, de acuerdo con [18]. Por lo tanto, la
sensibilidad del dispositivo a SRI es mayor que la sensibilidad a la temperatura y es por eso que
ocurre esta disminucion rapida.

0 - —24°C
—219°C
—162C
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Figura 41. Desplazamiento de la longitud de onda de la banda interferométrica analizada.
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El razonamiento previo se refleja espectralmente en la figura 41. La banda de atenuacion
del espectro de SMS que se muestra se centra en 1579,4 nm. Siguiendo la evolucién de este
desplazamiento de longitud de onda central en funcion del tiempo por cada incremento de 5 °C,
es posible analizar lo que ocurre en puntos especificos del proceso y luego deducir la sensibilidad
del dispositivo presentado. En este sentido, la figura 42 representa la evolucién del
desplazamiento de la longitud de onda en funcién del proceso de congelacién.

Las diferentes etapas analizadas previamente se pueden observar en las tres areas del
grafico a lo largo del desplazamiento total de la longitud de onda de 9,5 nm. Entre 21 °Cy 5 °C,
la longitud de onda permanece bastante estable, ya que el agua aldn no estd congelada y el SRl
es 1.321 RIU todo el tiempo. Con una sensibilidad promedio de 27 pm / °C se registra dentro del
rango de 21 °C-5°C.
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Figura 42. Evolucidn de la sensibilidad durante el proceso de congelacién.

Por otro lado, una sensibilidad promedio de 44 pm / °C se registra dentro del rango de -
5 °C - -21 °C. En el medio, lleva tiempo que el agua se congele o fusione. En el caso de
congelacion, solo cuando la mayor parte del agua se congela, el indice de refraccidon disminuye
repentinamente a 1.308 RIU y la banda de atenuacién cambia a azul con una sensibilidad
promedio de 817 pm /°C(5°C--5°C).

En esta estructura no analizamos el ciclo de descongelacién, ya que debido a la longitud
del segmento de fibra coreless de 58 mm, no hemos conseguido un proceso estable de
descongelacion, ya que se producen muchas torsiones a lo largo del segmento y no somos
capaces de monitorizar el experimento de un modo fiable.
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Considerando todo, se puede decir que se ha caracterizado un interferémetro de fibra
Optica SMS para detectar la formacién de hielo mds sensible a la variacidon de temperatura y
cambio del indice de refraccién respecto a la anterior estructura MCM. Sin embargo, debido a
la torsidn sufrida por la fibra en el proceso de descongelacidn, no monitorizamos de modo
estable ambos ciclos de congelacidn y descongelacién.

Viendo como se ha comportado nuestra estructura usando fibra monomodo en ambos
extremos nos conduce a abrir nuevas lineas de investigacién en la deteccién de la formacién de
hielo por medio de sensores de fibra dptica con SMF.

4.3 Sensor de congelacién con una estructura de fibra 6ptica E-SMS

4.3.1 Introduccion

Esta estructura E-SMS abordara la deteccién de hielo desde el punto de vista del indice
de refraccién. Para este propdsito, se utilizard una estructura interferométrica, que consiste en
una estructura monomodo - multimodo — monomodo la cual ha sido sometida a un proceso de
Etching (E-SMS).

Luego, se mostrara una caracterizacion tanto de la deteccidon de temperatura como de
la formacién de hielo, con el fin de descubrir las diferencias entre la deteccion de temperatura
y la deteccién de congelacion.

Finalmente, se extraerdn algunas conclusiones sobre el uso de esta estructura de
deteccién simple como detector de hielo.

4.3.2 Descripcion de la estructura optica

El sensor dptico disenado para la deteccidon de hielo es una estructura monomodo -
multimodo - monomodo a la cual le hemos aplicado un proceso de etching (E-SMS) y se muestra
en la figura 43.

Figura 43. Estructura E-SMS (L =15 mm, D =125 um, d = 30 um).

En pocas palabras, es un interferometro basico que consta de un segmento de fibra
coreless con una longitud de 15 mm, empalmado entre dos fibras monomodo, para formar una
guia de onda con un diametro total de 125 um.

La sensibilidad inherente a las variaciones del indice de refraccidn de este dispositivo sin
etching es de 183 nm / RIU [20]. Sin embargo, este valor puede incluso mejorarse con una
reduccion del didmetro con acido fluorhidrico de 125 um a 30 um [23].
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Esto le da a nuestro sensor una mayor capacidad para detectar variaciones de indice de
refraccion al mismo tiempo que las bandas de transmisidn y atenuacién que aparecen en el
espectro dan una resolucidn mas alta debido a su ancho de banda reducido. Aprovechando estas
propiedades, se abordara la deteccidén de la congelacién del agua y la disminucién de la
temperatura.

Una vez que el sensor esta preparado, se fija a un marco de vidrio, y este en un recipiente
de plastico para tener las fibras bien rectas y para evitar la deformacidn y torsion de los cables.
El recipiente de plastico estd ligeramente relleno de agua purificada hasta justo cubrir el sensor,
de modo que el sensor simplemente se sumerge dentro de él.

4.3.3 Configuracion experimental

Para organizar nuestro montaje, nuestro congelador esta convenientemente preparado
con un par de agujeros taladrados en ambas paredes del frigorifico, para pasar todos los cables
necesarios fuera del congelador, que nos simula nuestra cdmara climatica.

Conectamos una fuente SLED de luz blanca (Agilent 83437A) a un lado del sensor y un
analizador de espectros dpticos (Agilent 86140A OSA) al otro. Ademads, también hemos
introducido una sonda Pt100 dentro del agua para medir la variacién electrénica de la
temperatura durante el transcurso de los experimentos.

El valor del resistor Pt100 lo controlamos usando una configuracién basada en Arduino,
lo que ayudd a traducir los valores de la resistencia en valores de temperatura por medio de un
software. Por lo tanto, el congelador generd las condiciones dptimas para simular una camara
climatica de enfriamiento, al mismo tiempo que podria tener lugar una monitorizacidn
simultanea tanto de la temperatura como del desplazamiento de la longitud de onda.

Freezer

White SLED
lightsource

Optical Spectrum
Analyzer

Figura 44. Configuracion experimental para realizar la deteccidn de hielo.
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4.3.4 Resultados

En primer lugar, en el grupo de sensores ya se llevé a cabo un analisis tedrico con
FIMMWAVE® y una caracterizacién experimental en funciéon del aumento del indice de
refraccion circundante (SRI). Para este propdsito, se comparo una estructura de SMS original de
58 mm de longitud de segmento sin nucleo y las estructuras de E-SMS propuestas.

La figura 45 muestra los espectros para ambas estructuras. En el caso de la estructura
original de SMS, la banda de autoimdgenes localizada a 1550 nm se usd para la deteccién de SR,
mientras que cualquiera de las bandas de atenuacién que aparecen en los E-SMS podria usarse
para caracterizar el comportamiento de la nueva estructura.

0 - ——SMS structure of 58 mm coreless segment-length
—E-SMIS structure of 15 mm coreless segment-length
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Figura 45. Espectros originales de la SMS con segmento coreless de 58 mm y la estructura de
E-SMS propuesta.

Se prepararon varias soluciones de glicerol en agua, para cubrir porcentajes de 0% - 60%
v /v, lo que significa un rango de SRI de 1.321 a 1.408 RIU. Las estructuras de fibra optica se
sumergieron en estas soluciones y las respuestas espectrales se recogieron para analizar su
comportamiento.

Con fines de comparacioén, los resultados para E-SMS de 125 y 30 micras de didmetro se
analizan en la figura 46. Como se puede observar, los resultados numéricos y experimentales
son similares en el rango de indice de refraccidn analizado.

En el caso del SMS de 125 micras de diametro, la sensibilidad global estimada es de 183

nm / RIU, mientras que la sensibilidad para el E-SMS de 30 micras de diametro es de 776 nm /
RIU. Esto implica una mejora de 4.24 veces con respecto al SMS de 125 micras de diametro.
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Figura 46. Sensibilidad SRI de los interferémetros basados en SMS. Las tendencias tedricas y
experimentales combinan bastante bien.

Una vez analizada la sensibilidad al SR, el siguiente paso es controlar la formacién de
hielo dentro del congelador. El objetivo es observar cdmo cambian las bandas de atenuacién
generadas en funcién de la disminucion de la temperatura del agua y comprobar qué sucede
cuando el agua se congela, mediante la deteccidn del SRI debido al cambio de estado de liquido
a sélido.

Hipotéticamente, habra un cambio en el indice de refraccidn hacia valores mas bajos, lo
gue monitorizamos como un desplazamiento hacia el azul en la longitud de onda. Para analizar
estos resultados, de las cinco interferometrias que obtenemos con nuestra estructura E-SMS
nos centraremos en la parte inferior del espectro y supervisaremos su evolucion a lo largo del
tiempo.

En la figura 47, podemos observar con evolucionan de modo paralelo las cinco
interferometrias obtenidas con nuestra estructura E-SMS, pudiendo servirnos cualquiera de
ellas para la deteccion de congelacion del agua. Se observa cdmo nos aparece cinco
interferometrias a lo largo del espectro que evolucionan a lo largo de los tres procesos de
congelacién-descongelacidn, concretamente 1239, 1340, 1397, 1499y 1612 nm.
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Figura 47. Evolucidn de las cinco interferometrias de nuestra estructura E-SMS.

Los resultados se trazan en la figura 48. Aqui, vemos dos ciclos de congelacidn-
descongelacion controlados dentro de nuestra cdmara climatica. Cada ciclo completo tarda en
completarse un dia entero. La curva verde corresponde a la temperatura medida con nuestra
sonda Pt100 inmersa en agua durante todo el experimento.
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Figura 48. Comparacion de la evolucion de la temperatura frente a la longitud de onda del
primer pico del espectro obtenido. Se pueden distinguir los estados de agua y hielo, asi como
las transiciones entre ellos

Como nuestro congelador es capaz de realizar un proceso progresivo de disminucién y
aumento de temperatura, se puede observar que el proceso de congelacién tarda mas o menos
una hora y media en disminuir de 21 °C a -21 °C. Después de eso, dejamos que se mantenga en
esa temperatura de -21 °C durante una hora. Luego, se desconecta de la red eléctrica, y
comienza el proceso de descongelacién durante aproximadamente 12 horas, lo cual es una
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forma de verificar la calidad de nuestra cdmara climdtica ya que preserva la temperatura
bastante bien.

Superpuesta a esta medida eléctrica de temperatura, la evolucidn de la longitud de onda
de la banda de atenuaciéon mencionada anteriormente se muestra en rojo. Se registra un total
de 12.75 nm de variacién y se pueden distinguir varias etapas.

Durante el primer proceso de congelacion, la sefial dptica sigue la temperatura
decreciente hasta alcanzar -5 °C por medio de la sensibilidad a la temperatura. En este punto,
se registra una disminucién repentina, de 1231 a 1226.5 nm, mientras la temperatura continla
disminuyendo progresivamente a -21 °C. La razén de este comportamiento es que llega a un
punto donde toda el agua se ha congelado y el SRI fuera de la fibra es 1.308, de acuerdo con
[18]. Por lo tanto, la sensibilidad del dispositivo a SRl es mayor que la sensibilidad a la
temperatura y es por eso por lo que ocurre esta disminucidn tan rapida.

De hecho, se puede observar que la respuesta dptica esta bastante estabilizada incluso
cuando el congelador ha sido desconectado de la red eléctrica y la temperatura aumenta al
rango de 0 °C - 5 "C. En esta segunda etapa, cuando el hielo comienza a fusionarse
progresivamente, el SRl aumenta de 1.308 a la del agua liquida y es por eso por lo que se observa
un desplazamiento al rojo de 8 nm de la banda de atenuacién.

Transmission (dB)
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Figura 49. Desplazamiento de la longitud de onda de la banda interferométrica analizada
Finalmente, una vez que toda el agua esta en estado liquido, la sensibilidad a la
temperatura actia nuevamente, desplazando en rojo la longitud de onda central de la banda

interferométrica 4 nm mas hasta alcanzar la temperatura original (+ 21 °C). El mismo
comportamiento se puede observar para ambos ciclos.
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El razonamiento previo se refleja espectralmente en la figura 49. La primera banda de
atenuacion del espectro de E-SMS que se muestra se centra en 1239 nm. Siguiendo la evolucion
de este desplazamiento de longitud de onda central en funcién del tiempo por cada incremento
de 5 °C, es posible analizar lo que ocurre en puntos especificos del proceso y luego deducir la
sensibilidad del dispositivo presentado. En este sentido, la figura 50 representa la evolucién del
desplazamiento de la longitud de onda en funcién del proceso de congelacién y descongelacion.

Las diferentes etapas analizadas previamente se pueden observar en las tres areas del
grafico a lo largo del desplazamiento total de la longitud de onda de 12,75 nm. Entre -21 °Cy -
11 °C, la longitud de onda permanece bastante estable, ya que el agua esta congelada y el SRI
es 1.308 RIU todo el tiempo.
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Figura 50. Evolucion de la sensibilidad durante los procesos de congelacidon-descongelacion.

Por otro lado, una sensibilidad promedio de 438 pm / °C se registra dentro del rango de
16 °C - 21 °C. En el medio, lleva tiempo que el agua se congele o fusione. En el caso de
congelacién, solo cuando la mayor parte del agua se congela, el indice de refraccidon disminuye
repentinamente a 1.308 RIU y la banda de atenuacién cambia a azul con una sensibilidad
promedio de 636 pm / °C (0 °C - intervalo de -10 °C). En el caso de descongelacidn, sélo cuando
la mayor parte del agua esta suficientemente fusionada el indice de refraccidon progresivamente
aumenta a 1.321 RIU y la banda de atenuacién se desplaza hacia el rojo- (5 °C - 16 °C) con una
sensibilidad de 1 nm / °C.

Ademas, al congelarse, dado que se induce el proceso de enfriamiento, la respuesta del
sensor es mas progresiva, aunque es posible detectar el momento en que toda el agua se
transforma en hielo.
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Después de desconectar, el proceso de descongelacién es mas natural, y la respuesta
del sensor al detectar el cambio de estado sélido a liquido es mas drastica porque reacciona solo
cuando las condiciones fisicas naturales son adecuadas.

Considerando todo lo anterior, se puede decir que se ha caracterizado un
interferdmetro de fibra dptica para detectar la formacién de hielo. Las curvas electrdnicas y
Opticas corroboran que hay un punto donde el indice de refraccién fuera de la estructura de
fibra éptica cambia repentinamente y ese es el elemento clave para detectar la formacion de
hielo.

Experimentos como el que se muestra aqui conducen a abrir nuevas lineas de

investigacion en la deteccidén de la formacidén de hielo por medio de sensores de fibra éptica
simples y faciles de manejar.
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Capitulo 5. Conclusiones y lineas futuras
5.1 Conclusiones

Nuestras estructuras de fibra propuestas ofrecen gran sensibilidad, robustez,
fabricacidn con un bajo costo y tienen un proceso de fabricacion simple.

Considerando los experimentos anteriores con nuestras estructuras MCM, SMSy E-SMS,
se puede decir que se ha caracterizado diferentes interferometros de fibra dptica para detectar
la formaciéon de hielo con tres estructuras diferentes. Las curvas electrénicas y O6pticas
corroboran que hay un punto donde el indice de refraccion fuera de la estructura de fibra dptica
cambia repentinamente y ese es el elemento clave para detectar la formacion de hielo.

Como el sensor es muy sensible a los cambios en estas propiedades del agua, es capaz
de detectar instantdneamente la formacién de hielo sobre su superficie. Y ademas, como el
indice de refraccién varia mucho también con la temperatura, se puede monitorizar la
temperatura del agua desde -24 2C hasta +24 2C. El sensor es muy versatil y el hecho de estar
disefiado para ser conectado con fibra lo hace muy interesante para aplicaciones aeronauticas,
donde el peso tiene que ser minimo y, como las fibras épticas son mucho mas ligeras que los
cables eléctricos, son mas deseables para ser integradas en un avién.

1. Los espectros de cada una de nuestras estructuras MCM, SMS y E-SMS son muy
diferentes.

En la estructura MCM se observa cémo nos aparece una interferencia aproximadamente
sobre una longitud de onda de 1550 nm. Es una interferencia de puntos minimos, ya que aparece
su caracterizacidn hacia abajo Aparece en esa franja debido a la longitud del segmento sensor
coreless de 30 mm. Si aumentamos la longitud del segmento, nuestra interferencia se
desplazaria hacia el azul, mientras que si reducimos la longitud este desplazamiento seria hacia
el rojo.

En la estructura SMS se observa cdmo nos aparece una interferencia aproximadamente
sobre una longitud de onda de 1578 nm. Aparece en esa franja debido a la longitud del segmento
sensor coreless de 58 mm. Si aumentamos la longitud del segmento, nuestra interferencia se
desplazaria hacia el azul, mientras que si reducimos la longitud este desplazamiento seria hacia
el rojo. A la estructura SMS podemos realizar el proceso de etching y reducir el diametro de su
nucleo, observando como aumenta la sensibilidad de las estructuras.

En la estructura E-SMS de 15 mm de longitud se observa cémo nos aparece en la figura
43 cinco interferometrias a lo largo del espectro, concretamente 1239, 1340, 1397, 1499y 1612
nm. Es una interferencia de puntos minimos, ya que aparece su caracterizacion hacia abajo Al
realizar el proceso de etching y reducir el nicleo hasta 30 micras de didmetro obtenemos estas
cinco interferometrias como vemos en la figura 48.

Por lo tanto, podemos asegurar que si variamos la longitud y el diametro de la parte

sensora de nuestras estructuras hemos obtenido diferentes resultados, lo que nos lleva a
multiples posibilidades de experimentacion.
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2. La mayor sensibilidad al indice de refraccién la obtenemos con la estructura E-SMS.
En el caso del SMS de 125 micras de diametro, la sensibilidad global estimada es de 183 nm /
RIU, mientras que la sensibilidad para el E-SMS de 30 micras de didmetro es de 776 nm / RIU.
Esto implica una mejora de 4.24 veces con respecto al SMS de 125 micras de diametro.

En la estructura SMS de 58 mm, la sensibilidad global estimada es de 162 nm / RIU,
siendo bastante inferior a la E-SMS.

En la estructura MCM, la sensibilidad global estimada es de 150 nm / RIU, siendo
bastante inferior a la E-SMS.

La estructura con la que mejores resultados obtenemos es la E-SMS, mejora en mucho
respecto a las otras dos. Hay una mejoria respecto de usar en nuestras estructuras fibra
multimodo a monomodo. Y finalmente con el proceso de reduccidon de diametro sobre la SMS,
conseguimos la mejor la sensibilidad global de nuestras estructuras estudiadas.

Las curvas electrénicas y dpticas corroboran que hay un punto donde el indice de
refraccion fuera de la estructura de fibra dptica que cambia repentinamente y ese es el elemento
clave para detectar la formacién de hielo.

3. Respecto a la sensibilidad a la temperatura que tenemos con nuestras estructuras,
hay que distinguir la sensibilidad temperatura de sensibilidad a la formacién de hielo.

Nuestro proyecto se centra en encontrar estructuras que detecten la formacion de hielo,
pero al mismo tiempo hemos observado como sirven también para monitorizar la disminucién
de la temperatura llegando a temperaturas de hasta -24 ° C. Ambas detecciones estan
relacionadas y en las diferentes estructuras abordadas en este TFG observamos diferentes
sensibilidades medias a la temperatura.

En la estructura MCM tenemos una sensibilidad a la temperatura de 163 pm/°C, enla
estructura SMS una sensibilidad a la temperatura de 204 pm / ° Cy finalmente en la estructura
E-SMS una sensibilidad a la temperatura de 279 pm / ° C. Por lo tanto, observamos de nuevo
como la sensibilidad a la temperatura aumenta con la SMS respecto ala MCM, y al mismo tiempo
como con la E-SMS aumenta en sensibilidad respecto a la SMS.

4. Respecto a la sensibilidad de nuestras estructuras al hielo y hemos conseguido
monitorizar el momento exacto de la congelacidén, ya que en todas nuestras estructuras se
produce instantaneamente un gran salto en el indice de refraccidn hacia él azul.

Este brusco cambio instantaneo lo monitorizamos con el espectro que vemos como se
desplaza hacia el azul y ademas si la cantidad de agua que rodea nuestra estructura es superior
a la estipulada, perdemos gran potencia en nuestra interferencia, debido a que al congelarse el
agua y tener mucha cantidad de hielo nuestra estructura a su alrededor, este hielo se va
convirtiendo en hielo blanco y no deja pasar practicamente la luz hacia el exterior, por ello es
como si hiciésemos una deposicion de material y vamos perdiendo potencia en nuestro sensor.

Este fendmeno tampoco es malo para nosotros, ya que nos permite decir con total
seguridad, que nuestra estructura ha detectado la formacién de hielo.

Traducimos el movimiento de longitud de onda en estimacion del paso de hielo a agua
y viceversa por la sensibilidad que ocurre en cada etapa de ambos procesos de congelacion y
descongelacion.
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En el proceso de congelaciéon inicialmente vemos en las tres estructuras estudiadas,
como se va desplazando hacia el azul nuestra longitud de onda con una sensibilidad estable
hasta aproximadamente los 5 ° C, en este punto es cuando comienza a amentar la sensibilidad
y se produce un cambio muy brusco en el indice de refraccién, ya que a 0 ° C se produce la
congelacion del agua y nuestras estructuras lo detectan de manera muy fiable.
Aproximadamente sobre los - 5 ° C de nuevo se estabiliza el proceso de congelacion y continua
hasta los - 21 ° C.

En el proceso de descongelacién ocurre el proceso de modo similar, pero mucho mas
lento, ya que la descongelacidon es de modo natural y dura muchas mads horas. Nos permite
detectar claramente cuando vuelve a monitorizarse perfectamente la interferometria,
indicdndonos cuando ha ocurrido el proceso de descongelacion. Después de desconectar, el
proceso de descongelacion es mas natural, y la respuesta del sensor al detectar el cambio de
estado sdlido a liquido es mas drdstica porque reacciona solo cuando las condiciones fisicas
naturales son adecuadas.

Los mayores problemas que debemos de hacer frente y resolver son: la cantidad de agua
depositada sobre la estructura interferométrica de fibra dptica, ya que debido a las propiedades
que tiene el hielo en su proceso de formacién van variando mucho, y segun la cantidad de hielo
depositada sobre la fibra, nos hace desaparecer el pico de la interferometria, aunque tiene su
lado positivo; detecta la congelacién, ya que la capa de hielo sobre la fibra impide que el haz de
luz pueda salir hacia el exterior, y se ve reflejado hacia el interior de la fibra.

Para solucionar este problema, afiadimos en los recipientes donde colocamos nuestras
estructuras, 25 ml de agua purificada, la justa para cubrir nuestra estructura sensora. De este
modo hemos obtenido espectros estables.

Otra problematica, es que necesitamos generar unas condiciones dptimas de humedad,
temperatura y presion, es decir, simular una camara climatica que baje de la temperatura de
congelacion. En nuestro laboratorio no disponemos de ella, asi que intentamos generar algo
parecido introduciendo nuestra estructura en el congelador de un frigorifico de nuestro
laboratorio de sensores. Pero al sacar y meter la estructura, y no poder comenzar desde unas
condiciones iniciales éptimas de temperatura y humedad, no son completamente fiables los
datos obtenidos, asi que solicitamos a mi empresa BSH, el préstamo de un frigorifico para la
realizacion de las pruebas, modificdndolo nosotros para obtener las condiciones de una cdmara
climdtica dptima.

Mas problemas podemos tener por la torsién de los cables, la cual nos da un espectro
erréoneo. El problema ha sido solucionado pegando nuestros sensores a las estructuras lo mas
recto posibles con Loctite y que no haga curvas, de este modo, no sufrira torsidon durante el
proceso de congelacién y quedaran fijos sobre la base de la estructura.

Finalmente, considerando todo lo anterior, se puede decir que se ha caracterizado un
interferdmetro de fibra dptica para detectar la formacién de hielo. Las curvas electrdnicas y
Opticas corroboran que hay un punto donde el indice de refraccidén fuera de la estructura de
fibra éptica cambia repentinamente y ese es el elemento clave para detectar la formacion de
hielo.
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5.2 Lineas futuras

Experimentos como el que se muestra aqui conducen a abrir nuevas lineas de
investigacion en la deteccién de la formacién de hielo por medio de sensores de fibra dptica
simples y faciles de manejar.

Una posible linea futura interesante es anadir un sistema electrénico que nos dé una
sefal de alarma cuando la fibra dptica recibe la sefial después de la interaccion con el sistema
agua-hielo. Analizando el espectro de esta seiial el sensor discrimina si la luz ha interaccionado
con agua o con el hielo., de este modo una vez que se ha detectado que ha habido formacién
de hielo el sensor puede activar, de forma automatica, se produce un proceso de calentamiento
de la superficie congelada para producir el deshielo. De esta manera se puede activar el sistema
de deshielo automaticamente sin tener que estar al tanto en cada momento.

Se puede mejorar la adquisicién de los datos con instrumental mas sofisticado y de este
modo aumentar la sensibilidad y la resolucién. Si podemos conseguir una fusionadora de mayor
precision podemos usar mas tipos de estructuras sensoras, asi mejoramos la reflexion del haz
de luz al pasar de un modo a otro y volver al mismo modo, por lo que podemos tener muchas
perdidas y que no nos llegue la luz.

Otra linea futura interesante de investigacion puede ser tratar con estructuras dpticas
con su parte sensora con fibras dpticas Hollow Core o Tubular Core (ver Anexo Final), que
puedan contener agua en su interior y que potencialmente puedan variar sus propiedades con
el agua congelada dentro. Una vez controladas estas estructuras se puede investigar un
recubrimiento que cambie sus propiedades al detectar que se ha producido la congelacién.
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Capitulo 7. Anexos

Anexo 1. Fibra coreless.
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BendSafe®
No Core Fiber

Product Code: NCF61.5 / NCFB0 f NCF125

Features

High-precision pure silica fiber, with out a doped core, can be used as a spacer in
optical passive component manufacturing processes. Its dual polymer mating @n

be easily stropped.

Basic Parameters of Fiber Optic

Specification
Product Code NCF51.5 NCFBO MCF125
Unit
Cladding Diameter um 61541 a0+1 125+1
Cladding Non-Circularity Y 22 52 22
Coating Diameter um 160410 165+ 10 245410
Cladding f Coating Concentridty um =6 =6 =6
Proof Test kpsi 50 50 50
Length m Customized Customized Customized
OFC

Elm!:ss Prime Corporation

Mo.11, Ke Jung Rd., Science Park, Chu-Man 35053, Taiwan R.Q.C.

Tel : 886-37-586999 Fax: 886-37-586899 e-mail: sales@pofcoom

hitp:/WWW.pofc.com MELES02 43

Ty
=
—
Q.
O
-
Q
=
L

68



Anexo 2. Fuente Spectral Products.

s/ Spectral Products

111 Highland Drive - Putnam, CT 06260
Phone 860-928-5834 - Fax 860-928-2676

v Spectproducis com

Spectrum

The Tungsten-halogen light source is a well known near black body radiation source. Its
spectnum is also very similar with those of black body radiation.
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Anexo 3. Fuente ANDO.

B ANMDO
Light Source AQ4303B

PSINOEN  LG-4)0EH WHITE LAWY GouRcE

T [“ ot - U‘ ll
Ourtagy

WA TR
R esen Sigaen

s i

General Features

The AQ4303B is a white light source best suited *  Wide-band, highly stable output

for loss-wavelength characteristics measurement The AQ4303B covers a band of 400 to

of optical fibers and devices. 1800nm and provides highly stable optical
This wide-band, highly stable light source, which outputs with a deviation of +0.05dB.
employs a high power halogen provides e 270Hz chopped lisht
CWhglﬂa:ldghmMmmdmedhgm The AQ4303B provides 270Hz square wave
by the chopper incorporated. modulated light by a chopper for low-level
The AQ4303B also incorporates an optical filter measurement.

that can be readily inserted by switch operation to * __ Removal of higher-order optical components
Applications simple switch operation to prevent higher-

The AQ4303B in conjunction with the AQ6310B, onder oplical componesis fom enkering the

AQ6311 or AQ6320 OSA. is effective in :’“"’m
ey los el caaceratic b The AQ4303B is provided as a standard with

e GPIB measuning system setup.
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Specifications

Wavelength range 400 to 1800nm
Output stability +0.05dE (at 20°C_ for 1 hour)
Otput waveform CW or 270Hz chopped light
-45dB or more
Output level (50125um GI fiber, wavelength of 850mm and 1300nm,
bandwidth of 10nm, CW)
GPIB interface Supplied as standard
Power requir emeni: AC 100V, 50/60Hz; approx. 130WA
Dimensions and mass Approx. 133(H) = 212(W) = 250(D) mm, apprex. Skg
Accessories Instrucrion manual; 1 capy

Note: The standard aptical connector is gf FC nipe.
Inguire for informaiion on other aptical connectors.

Measuring System
Typical measwring system for optical fiber loss-wavelength characteristics measurement.
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ANDO ELECTRIC CO_LTD.

18-7, EAMATA 4-chome, Ota-ku. Tokyo, 144 japan Phone: (03)3733-1151 Fax (03)3730-7310

ANDO CORPORATION

HEADQUARTERS: 2021 M. Capital Avenne, San Jese, CA 85132, US A Phone: (408)041-0100 Fax: (208)241-0103
EAST OFFICE: 7617 Standish Place, Rockville, MD 20855, U5 A. Phone: (301)204-3345 Fax: (301)294-3359

ANDO EUROFE BV,

HEADQUARTERS: “Vijverdam™, Dalsteindreef 57, 11123 C Diemen, The Netharlands Phone: 020-6381441 Far 0206008038
NIEDERLASSUNG DEUTSCHLANTY: Dachauer StaBe 3401, OG, D-80093 Muchen, Germany Phone: 082-1438130 Fax 080
14381535

ANDO ELECTRIC SINGAPORE PTELTD.

19 Eim Eeat Foad #05-03, Jumbo Industrial Building, Singaporz 318804 Phone: 151-1301 Fax: 251-1987

ANDO ELECTRIC INCORFORATION

5F-2, Ko B1. Nan-ta Road, Hzin-chu City, Taiwan Phone: (35)614131 Fax: (35)614130
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Anexo 4. Fibra monomodo G.652.D

Fibra monomodo G.652.D

Caracteristicas generales

Esta especificacion comesponde a fibros optimizadas paro lo transmisian =n las longitedes de onda de 1310 nm oo 1330 nm, induido lo regién de 1383 nmy
de acverdo a la recomendacian [TU-T G.632.0.

El mocles esta compuesio por disxido de silicic dopode, rodesde por un recubrimiento de digsido de silicio. El revessimiznic esta formodo por dos capas de
acrilate curado mediante LY.

Caracteristicas épticas y geométricas

Af=ruocion o 1310 nm = 0,34 dBKm Diametro de campo modal 1310 nm .20 + 0,40 e
Asenuacion o 1383 nm = 0,34 dBKm Diamesro de campo modal 1350 nm 10,40 = 0,30
Af=ruocion o 1330 nm = 0,20 dBKm Diametro cladding 1230 = 0,30 pm
Af=ruocion o 1625 nm = 0,23 dBKm Diametno cooting |ooloreodal 243 = 10 pmi
Asenuacion en 1283-1623 nm = 0,40 dBEKm Mo circularidod coating = 3%
Funio de dispersion cero 1300-1324 nm Emor concentricidad core/cladding = 0.3 e
Pandierte de disparsion caro = 0,092 poinn.Km Emor conceniricidad coating’dodding = 12 pm
Dispersion cromatica &n 1383 -1330 nm = 3,3 ps'nm.Km
Diispersion cromatica en 1330 nm % 17,0 ps/nm.Km
Dispersion cromatica en 1623 nm = 22,0 ps/nm.Km
FiAD fibro individual = 0,10 p=vKm
FidDg {Q=0,01%, =20 = 0,06 ps/vEm

Parametros Spticos Fibra cableoda
Longited de onda de corte % 1260 nm

Caracteristicas mecanicas y ambientales

Corocereicas mecarics

Froofiest level =1,0 % (100 kpsi, 0.69 GFa) ion inducida a 1310, 1330 y 1623 nm

Rodéo de curvoluro minime 30 mm -50°C ~+83°C ciclo de femperatura < 0,05 dB/Km

Rodio de curvatura de la fibra =4

: Seanoln = FC ~+83°C/ hasta 98% HE. P
por mace = Ciclo semperofura y humedod ™

1 vuetta sobee 32 mm a 1330 nm = 0,05 dB

100 vuelas sobre 30 mm a 1310 nm < 0,05 48 +83°C +/-2° C, B3% HR. Color himedo = 0,03 dB'Km

100 wuelso sobre 30 mm o 1350 nm = 0,03 dB +83°C +/- 27 €. Calor seco = 0,03 d&Km

100 vuelio sobre &0 mm o 1623 nm = (.03 dB +23°C +/. 7* € Inmersion en agua = 0,03 dBKm

Fusrza de pelodo (F) falor maimo) TIM<FxBEFH

Fuerza de pelodo (F) (valor medich THXF=SIHM

Tension de rotura = 3,8 GPa

Fotiga dingmico [nd) 20 {valor sipicod

Fotiga =statica ins) 20 fvalor sipiced

Valores tipicos

Indice de refrocdon de grupo efedive

1310 # 1.383 nmi 1466
1330 nmi 1467
1623 nm 1470

® TELMET Redes Inteligentes 5.A
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Anexo 5. Fibra multimodo 62,5 OM1

Fibra multimodo 62,5 OM1

Caracteristicas generales

Fibres mulimodo 62,3123 opSmizodas para b tronsmision laser a B30 nm y 1300 nm.

El nuclen esta compuesso por disxido de silicio dopodo, rodesdo por un recubrimiento de dicocido de silico. B revesSimierto esta formodo por dos capas de
acrilasy curode mediamhe LY.

Caracteristicas épticas y geométricas

Pardmetros dplicos Fibra o cobleoda Pardmetros geomstrioss
Atenuocién a 830 nm = 3 dB/Kmi Ciametro de nocleo 62,3 = 2.3 pm
Atenuocien a 1300 nm = 0,70 dB/Km Mo circuloridod niscles = 6%
Archa de banda modal minime o B30 nm > 200 MHzKm Emar toncentricidad nodea/clodding = 1.3 pm
Diametno cladding 123,0 = 2,00 pm
Ancha de banda modal minime o 1300 nm = 500 MHz.Km Mo circuluridod clodding 1%
Concentricidad coating/clodding = 123 pm
Aparfura numerica 0,273 = 0.013 Mo circularidod coafing <6%
Diametro cooting jcolor=odo) 243 = 10 i

Caracteristicas mecénicas y ambientales

Coroderisticns mecdnicns aroche rish o h ns
Frooftest level 1.0 % (100 kpsi, 0.7 GPal A itn indwcida o B30y 1310 nm:
i - Pa— 5 = -
m:;w?n;:mrmm B = 0.5 dB (B30 y 1300 nm) -80°C B3°C cido de 1:1.11p|:ruh1|1:| = 0,10 dBKm
= bl -10°C ~+B3°C/ hasta 83% HR. < 020 dEfKm
Fuerza de pelodo [F) fralor misimc) 1.AN=F<89MN Ciclo temperaturs y humedod .
Fuerza de pelode [Fl (valor tipico mediol 1.TH +20°C durande 30 dias. Inmersisn en agua = 0,20 dBKm
Fatiga dinamica (nd) =27 +8F°C /- 2%, 83% HE, 30 dios. Calor hemedo = 0,20 dB/Km

Valores tipicos

Indice de refroccién de grupo efedive

G430 nmi 1,496
1300 nm 1491

@ TELMET Redes Inteligentes 5_A
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Anexo 6. Solicitud combi BSH

B/S/H/

BSH ELECTRODOMESTICOS ESPANA, S.A.

BSH Electrodomésticos Espafia, 8.A., Camino de Mendi, s/n, 31191 Esquiroz (Navarra),
Espafia

S. referencia / Mensaje de: 01/02/2018 Teléfono: E-Mail:
N. Dpto. / Referencia: FRFE/DE Fax: Esquiroz (Navarra), 08/02/2018

Cesion frigorifico para realizacién trabajo fin de grado

Estimados Sra. Diaz Lucas / Sr. Socorro Lenaroz,

En referencia a su peticion de fecha 1 de febrero de 2018, de cesién de un frigorifico
para la realizacién del trabajo fin de grado de D. JesUs Antonio Arozarena, me dirijo a
Ustedes para comunicarles la decision de BSHE-E de acceder a la misma.

La utilizacién de dicho frigorifico debera ser exclusivamente con fines de investigacion y
BSHE-E no sera responsable de los dafios que se deriven de una utilizacion del Aparato
no conforme con las instrucciones de uso o un uso incorrecto del mismo. Lo mismo es
de aplicacion para los dafios que se hayan producido o no fueron evitados por el hecho
de que el funcionamiento del Aparato no hubiera estado controlado adecuadamente.

Saludos Cordiales I e

BSH Elec mésticos Espana, S.A. | &

_C\Z’ Fdzo i QE()(A}( %fq}

José Manuel Raptin

BSH Electrodomésticos Espafia, S.A

Camino de Mendi, s/n, 31191 Esquiroz (Navarra), Espaia

Tel. +34 948 42-5400 - Fax +34 948 42-5562, www.bsh-group.com

Inscrita en el Registro Mercantil de Zaragoza, Tomo 4128, Libro 0, Folio 1, Hoja Z-58891, Inscripcion 2 - CIF A-28-893550
Domicilio Sccial: Parque Empresarial PLA-ZA, Ronda del Canal Imperial de Aragén, 18-20, Zaragoza - ESPANA
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Anexo 7. Cédigo Arduino para PT 100

| ocos

ffhhhhhhhhhhhhhhhhhhhStepS to foOlloWAdddhhhAAAAAAAAAAAAN

//Before starting, please read the following instructions

f/1l. Locate your R2 resistance first, between the Arduinc 5V pin and R1

f/2. Cable Arduino's A0 terminal between Rl and R2

f/3. Close your circuit with a cable between the end of B2 and Arduino's ground (GND)

f/4. Verify you type Rl similar or on the order of R2. Otherwise your estimation will be incorrect

//5. Comment or uncomment the code in order to obtain the wvalues for either RID or NIC resistors

f/6. Verify your COM port sco that Arduinc receives/sends the information correctly

f/7. Upload the code to the board and open the serial monitor to see the values you cbtain.

int analogPin = 0;

int raw = 0;

int Vin = 5;

float Vout = 07

float Rl 100; //Be careful to choose Rl similar or on the order of R2. Otherwise your estimation will be incorrect
float B2 = 07

float buffer = 07

float TempRID =
[/ {float TempNIC = 0;
float offset = 07

void setup()
{
Serial.begin({9600);
1
void loop()
{
raw = analogRead(&0);
if (raw)
{
buffer = raw * Vin;
Vout = (buffer) / 1024.0;
buffer = (Vin / Vout) - 1;
R2 = Rl * buffer;
//Temperature calculation
TempRID = (273 + (R2 - 100) / (100 * 0.00385)) - 273 - offset; //From resistance to temperature by simply applying
f/a typical RID formula and then passing to f°C. There's a correction offset depending on the room temperature

//Monitoring data
Serial.print ("DRTA,TIME,");
Serial.print(Vout);
Serial.print(",™);
Serial.print(R2);
Serial.print(",™);
Serial.println (-TempRTD) ;
//Serial.println(TempNTC) ;
f/Serial.println(”™,");
delay (5000);
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Anexo 8. Cédigo Arduino para Termopar T

f* Lectura de

// rutina promediacion
unsigned long sumalDC = 07
unsigned long start;
unsigned int contador;

// Declaracidn de constantes

const int sensorPin = A0; // Pin conectado al TMP36
float woltaje; //wariable para calcular la tensiodn
float temperatura; //variable para almacenar la temperaturas

wold setup()

{
// Empezamos la comunicacidon con €l puerto serie para mostrar los valores en el serial monitor
Serial.begin(9600);
start = millis{();
contador = 0;

}

wvoid loop(){

ff f/ Leemos el walor de tension en el pin donde estd conectado el Termopar tipo T
sumalDC += analogRead(A0); // modifica AO para que coincida con 21 pin Analogico que =s5tes usando
contador++:

if (millis{)-start > S000UL){ // 1000 milisegundos = lseg

float promedic = (flcat) (sumaiDC/contador)* 5.0/1024.0;
sumakDC = 07

contador = 07

start = millis(); // preparc para proxima pressntacitn

/f Mostramos €1 wvalor del woltaje en pantalla

/f Conwvertimos el valor de tensidn en temperatura en gradeos Celsius. Para ello usamos la formula
// restando al woltaje el offset de 1.88 V{0.94+40.94) que tiene £l sensor & incrementando la temperatura
ff en 1°C por cada 37.6 mW T = (V-0.5)*100 , siendc V 21 voltaje leido

f/Monitoring data

Serial.print ("DATA, TIME, "} ;

f/Serial.print (™, Volts: ");

Serial.print (promedio);

Serial.princ(",")r

//83erial.print (", Temperatura =n C: ")

float temperatura = (promedic - 1.808) *37.8;

Serial.println{temperatura);

}
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Anexo final

El objetivo inicial que teniamos con este Trabajo Fin de Grado era el estudio de un sensor
de hielo. Queriamos utilizar estructuras dpticas que podrian contener agua en su interior y que
potencialmente puedan variar sus propiedades con el agua congelada dentro.

Para ello usdbamos como parte sensora de nuestras estructuras fibras de diferentes
tamanios del tipo Hollow Core, creando estructuras SHS y MHM, pero debido a la dificultad en
la fusidn de las fibras con la fusionadora en manual y que no podiamos variar los parametros de
la fusidn, nuestras uniones colapsaban y no obteniamos un buen espectro para poder continuar
de un modo fiable nuestras investigaciones.

Los mayores problemas con los que nos encontramos con este tipo de estructuras
Opticas son como introducir el agua dentro de la fibra dptica, y que esta no se evapore en le
momento de la soldadura de fibras con la fusionadora. Dependiendo de la dificultad usaremos
HCF o TC.

Estructura SHS (SMF — Hollow-Core — SMF)

La primera estructura que comenzamos a investigar era una SHS, que consiste en la
unién de una monomodo — Hollow - Core — monomodo. Como parte sensora probamos con
diferentes longitudes, siempre menores o igual a 50 mm (5, 10, 20, 30,40 Y 50 mm), y diferentes
didmetros FOM del nucleo (125, 200 Y 450 um).

El proceso para construir estas estructuras es muy tedioso. A la fibra de 125 um se quita
la capa muy mal, probamos en pirafa(disolucion de a&acido sulfirico con), acetona,
guemandola(puede dafiar la fibra), con decapante y finalmente con mucha paciencia y a mano
con una cuchilla de cute sobre una superficie plana pasandola suavemente y escuchando |
ruidito al desgarrar la capa exterior protectora de la fibra y a continuacién con papel impregnado
el etanol pasarle suavemente para que no se parta unas cuantas veces hasta conseguir eliminar
la capa exterior.

Una vez fabricadas las estructuras, monitorizamos los espectros y observamos que
cuanto menor es la longitud de la HCF disminuye la absorcién y mejora el espectro. El
inconveniente es que al soldar las fibras vemos que colapsan y no vamos a poder introducir
dentro una gota de agua, ya que se puede evaporar al soldar. Tenemos que conseguir un
instrumental mds preciso para realizar la soldadura. Ya que de este modo podemos modificar la
potencia y tiempo del arco, y de este modo no colapse la soldadura.
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Figura 51. Comparacion de estructuras SHS con diferentes longitudes.

Podemos observar un pincho interesante sobre 1200 en 1 cm, y también se ve que la de
3,5 y 5cm siguen un patrdn parecido. Los siguientes pasos optamos por no realizarlos ya que
vemos que va a ser improbable y no vamos a conseguir nuestros objetivos ya que la absorciéon
es muy grande.

Estructura MHM (MMF — Hollow-Core — MMF)

Para la configuracién experimental usamos un latiguillo de 2x1 naranja para reflexion,
preparada esta estructura en una caja porque es la que usaremos a menudo. Conectamos dos
latiguillos a la fuente y al espectrometro de los azules UV, con conectores de los dos tipos y
usamos 2 T. En el que queda libre conectamos nuestro sensor, que estara formado por la fibra
MMF(naranja), una mitad y soldada nuestro trozo de HCF.

Vemos el espectro en transmisor y al disminuir la longitud de la fibra HCF soldada, la
transmisién es peor. Conforme aumenta el tamafo vemos que mejora la transmisidn, pero es
muy insignificante, no nos va a servir esta estructura, Probamos con 0.5, 1y 2 cm, intentaremos
hacer con otra de unos 4 o asi para ver hasta qué punto aumenta el porcentaje de transmision,
pero pasaremos a la fibra de 200 um.

No hacemos los siguientes puntos, porque vemos que la soldadura puede que colapse y
al ser una unién de 125 con 200 um, nos quedaria unas 6 um por arriba y por abajo del hueco
por lo que muy poca luz pasara a través de nuestra soldadura, aunque se aprecia que en la punta
de la fibra sale luz visible.

En la estructura de 5 mm vemos como sale luz a través del punto de soldadura y hemos
tomado imagenes con el microscopio y video con el software Ez, conectado al microscopio.
Colocamos nuestra estructura con un cristal para apoyar en el microscopio y buscamos donde
lo vemos bien y observamos como a colapsado la fusion.

Con el instrumental actual del laboratorio, esta posible linea futura es muy complicado
investigarla.
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Anexo Abstract OFS 2018

All Fiber Interferometer for Ice Detection

J.A. Arozarena-Arana?, A.B. Socorro-Leranoz2", I. Del Villar!?, S. Diaz'?, I.R. Matias'?
1UPNA Sensors Group, Department of Electrical and Electronic Engineering, Ed. Los Tejos
2Institute of Smart Cities, R&D Center in Communications Electronics Jerénimo de Ayanz
Public University of Navarre, Campus of Arrosadia s/n, 31006 Pamplona, Navarre, Spain
“ab.socorro@unavarra.es

Abstract: This work presents an etched single-mode — multimode — single-mode
structure that detects the solid-to-liquid change of state of the water due to an increased

refractive index sensitivity within the 1.308 — 1.321 RIU range.
OCIS codes: (010.2940) Ice crystal phenomena; (010.7340) Water; (060.2370) Fiber optics sensors; (120.3180)
Interferometry; (290.3030) Index measurements.

1. Introduction

In recent years, optical fiber sensors have attracted tremendous attention due to their benefits, for
instance, in biochemical sensing or security monitoring [1,2]. Numerous advantages support this
increasing interest, such as its reduced size, immunity to electromagnetic interferences, remote sensing
capability or high sensitivity [3].

The motivation for conducting this experiment is to alert the formation of ice on the wings of
airplanes and thus increase safety in air transport. Moreover, there are many applications where an ice
detector sensor is crucial to guarantee a correct performance of the machines, among them, the formation
of ice either on the wings of helicopters or aircrafts or on wind turbine blades [4-6].

In the domain of ice detection there are some examples where optical fiber sensors have been used. In
[7] a Fabry-Perot fiber-optic interferometer is manufactured using a hollow-core photonic crystal fiber
(HCPCEF) fused to a single-mode fiber (SMF). This sensor responds to temperature when introduced into
a liquid. Other contributions present an optofluidic detection by coupling the light from an SMF to an
HCPCEF or by exciting certain modes using photonic crystal fibers (PCF), with a sensitivity to temperature
of 45 pm/°C [8]. Finally, in [9], PCFs are first filled with ethanol and then fused to an SMF fiber. The
experimental results show that the fully ethanol-filled fibers have a thermal sensitivity up to 292 pm/°C,
whereas in the case of the partially ethanol-filled the change is 120 pm/°C.

This contribution will address ice detection from a refractive index point of view. For this purpose, an
interferometric structure will be used, consisting of an etched single-mode — multimode — single-mode
structure (E-SMS). Then, a characterization of both the temperature detection and ice formation will be
shown, in order to figure out the differences between detecting temperature and detecting freezing.
Finally, some conclusions will be extracted on the use of this simple detection platform as an ice detector.

2. Experimental details

2.1. Manufacturing of the fiber-optic interferometer

The optical sensor designed for the detection of ice is an etched single-mode — multimode — single-mode
structure (E-SMS) and it is shown in Fig. 1. Briefly, it is a basic interferometer consisting of a 15-mm
length coreless fiber segment spliced between two single mode fibers, to form a waveguide of total
diameter 125 pm.

The inherent sensitivity to refractive index variations of this device is 162 nm/RIU [10]. However, this
value can be even improved with a diameter reduction using hydrofluoric acid from 125 pm to 30 um
[11]. This gives the sensor an increased capability of detecting refractive index variations at the same time
the transmission and attenuation bands showing up in the spectrum give higher resolution due to their
reduced bandwidth. Taking advantage of these properties, the detection of water freezing and temperature
decrease will be addressed.

Once the sensor has been prepared, it is fixed to a glass frame, also fixed inside a plastic container to
have the fibers straight and to avoid the deformation and torsion of the cables. The plastic container is
slightly filled with purified water, so that the sensor is just submerged within it.
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2.2. Description of the monitoring set-up

So as to arrange our assembly, a freezer with a couple of wall passages was conveniently prepared to pass
all the necessary cables outside the freezing cabin. A white light SLED source (Agilent 83437A) was
connected to one side of the sensor and an optical spectrum analyzer (Agilent 86140A OSA) was
connected to the other. In addition, a Pt100 probe was also introduced inside the water to measure the
electronic variation of the temperature along the duration of the experiments. The Pt100 resistor value
was monitored using an Arduino-based configuration, what helped translate the resistor values into
temperature values by means of software. Therefore, the freezer generated the optimal conditions to
simulate a cooling climatic chamber, at the same time that a simultaneous monitoring of both the

Freezer

White SLED
lightsource

Optical Spectrum
Analyzer

temperature and the wavelength shift could take place.

““Fig. 1. Experimental set-up to perform the ice detection”.

3. Results and discussion

First, a theoretical analysis with FIMMWAVE® and an experimental characterization were carried out as a
function of the surrounding refractive index (SRI). For this purpose, an original SMS structure of 58 mm
coreless segment-length and the proposed E-SMS structure were compared. Fig. 2a shows the spectra for
both structures. In the case of the original SMS structure, the self-image band located at 1550 nm was used
for the detection of SRI, whereas any of the attenuation bands showing up in the E-SMS could be used to
characterize the behavior of the new structure. Several solutions of glycerol in water were prepared, in order
to cover a 0% - 60% v/v percentages, what means a SRI range from 1.321 to 1.408 RIU. The optical fiber
structures were immersed in these solutions and the spectral responses were collected in order to analyze
their behavior.

For the sake of comparison, the results for 125 and 30 micron-diameter E-SMS are analyzed in Fig.
2b. As it can be observed, numerical and experimental results are similar in the refractive index range
analyzed. In the case of the 125 micron-diameter SMS, the overall estimated sensitivity is 183 nm/RIU,
whereas the sensitivity for the 30 micron-diameter E-SMS are is 776 nm/RIU. This involves a 4.24-fold
improvement with respect to the 125 micron-diameter SMS.
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““Fig. 2. (a) Original spectra of the 58 mm coreless segment-length SMS and the proposed E-SMS structure. (b) SRI sensitivity
of the SMS-based interferometers (discrete points and dashed lines represent experimental and theoretical results respectively).

Once the sensitivity to SRI is analyzed, the next step is to monitor the ice formation inside the freezer.
The goal is to observe how the generated attenuation bands shift as a function of the decreasing water
temperature and to check what happens when the water freezes, by means of the detection of the SRI due
to the liquid-to-

solid state change. Hypothetically, there will be a refractive index change to lower values, what
should be monitored as a blue-shift in wavelength. To analyze these results, we will focus on one of the
attenuation bands of the spectrum and monitor its evolution over time.

The results are plotted in Fig. 3. Here, two freeze-unfreeze cycles are monitored within the climatic
chamber. Each complete cycle takes a whole day. The green curve corresponds to the temperature
measured with the Pt100 immersed in water during the experiment. Since the freezer is capable of
performing a progressive process, it can be observed that the freezing takes more or less an hour and a
half to decrease from 21 to -21°C. After that, the freezer keeps freezing for an hour. Then, it is
disconnected from the electrical network, and the unfreezing process takes place for 12 hours, what is a
way to check the quality of the internal chamber when preserving the temperature.

Superimposed to this electrical measurement, the wavelength evolution of the previous mentioned
attenuation band is shown in red. A total of 12.75 nm-shift is registered and several stages can be
distinguished.

During the first freezing process, the optical signal follows the decreasing temperature until reaching -
5°C by means of temperature sensitivity. At this point, a sudden decrease is registered, from 1231 to
1226.5 nm, while the temperature keeps decreasing progressively to -21°C. The reason for this behavior is
that it gets to a point where all the water has frozen and the SRI outside the fiber is 1.308, according to
[12]. Therefore, the sensitivity of the device to SRI is higher than the sensitivity to temperature and that is
why this fast decrease occurs. In fact, it can be observed that the optical response is quite stabilized even
when the freezer has been disconnected from the electrical network and the temperature increases to the
0°C - 5°C range. In this second stage, when ice starts to fuse progressively, the SRI rises from 1.308 to
that of the liquid water and that is why a 8 nm red-shift of the attenuation band is observed. Finally, once
all the water is in liquid state, the sensitivity to temperature acts again, red-shifting the central wavelength
of the interferometric band 4 nm more until reaching the original temperature (+21°C). The same
behavior can be observed for both cycles.

The previous reasoning is reflected spectrally in Fig. 4a. We consider the attenuation band located at
the shortest wavelength in the E-SMS spectrum obtained in Fig. 1a. This band is centered at 1239 nm
(Fig. 4a). Following the evolution of this central wavelength as a function of time for every 5°C
increment, it is possible to analyze what happens at specific points of the process and then induce the
sensitivity of the presented device. In this sense, Fig. 4b represents the evolution of the wavelength shift
as a function of the freezing — unfreezing process. The different stages previously analyzed can be
observed in the three areas of the graph along the total 12.75 nm wavelength shift. They correspond to
temperature ranges from -21°C to -11°C, from -11°C to 16°C and from 16 to 21°C. Between -21°C and -
11°C, the wavelength remains quite stable, since the water is frozen and the SRI is 1.308 RIU all the time.
In the region from 16 to 21 °C an average sensitivity of 438 pm/°C is registered. In the middle between
both regions, it takes time for the water to either freeze or fuse. In the case of freezing, only when most of
the water is frozen the refractive index suddenly decreases to 1.308 RIU and the attenuation band blue-
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shifts with an average sensitivity of 636 pm/°C (0°C — -10°C interval). In the case of unfreezing, only
when most of the water is sufficiently fused the refractive index progressively increases to 1.321 RIU and
the attenuation band red-shifts (5°C — 16°C) with a sensitivity of 1 nm/°C. Moreover, when freezing, since
the cooling process is induced, the sensor response is more progressive, although it is possible to detect
the moment when all the water is transformed into ice. After disconnecting, the heating process is more
natural, and the sensor response when detecting the solid-to-liquid change of state is more drastic because

it reacts only when natural physical conditions are adequate.
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““Fig. 3. Temperature vs wavelength comparative evolution. Both water and ice states can be distinguished as well as the
transitions between them.”
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“Fig. 4. (a) Wavelength shift of the attenuation band analyzed. (b) Sensibility evolution during the freezing-unfreezing

processes.”

To conclude, it can be said that a basic fiber-optic interferometer has been characterized to detect the
ice formation. The electronic and optical curves corroborate that there is a moment where the refractive

index outside the fiber-optic structure changes suddenly and that is the key element to detect ice

formation. With these results, a new research line is open in the detection of ice formation by means of

simple and easy-to-handle fiber-optic sensors.
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