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La aparicion de los o6xidos conductores transpasemtEn propiedades de
conductividad y transparencias caracteristicasdnginado el desarrollo de mdltiples
aplicaciones, como la fabricacion de lunetas témigantallas de cristal liquido,
pantallas planas, paneles tactiles, LEDs organiceésjlas solares, recubrimientos
antiestaticos o pantallas contra interferenciastrelmagnéticas. Ademas, la estabilidad
electroquimica de los 6xidos metalicos conductooesparada con otros metales ofrece
multiples ventajas adicionales. Estos 6xidos se hidizado ademas en diferentes
aplicaciones para la fabricacion de sensores basado sus propiedades de
conductividad y transparencia sobre diferentesaiost, incluida la fibra optica.

Sin embargo, a pesar de la existencia de traba@aog que describen el
fendmeno de resonancias electromagnéticas produsilare los 6xidos conductores
utilizando la configuracion de Kretschmann se heagda por alto su utilizacion para la
fabricacion se sensores de fibra Optica, salvonaéggiudio tedrico. La utilizacion de la
configuracion en fibra Optica para la fabricacidm sensores basados en resonancias
electromagnéticas es ya conocida por sus ventagagef a la configuracion de
Kretschmann como la eliminacion del prisma Optiae reduce la complejidad de los
dispositivos ademéas de aumentar la portabilidac @dsibilidad de realizacion de
medidas remotas. A las anteriormente citadas, ageaiotras ventajas tipicas asociadas
a los sensores de fibra éptica en general comontaunidad a interferencias
electromagnéticas, poco peso, pequeiio tamafigessibilidad y gran ancho de banda.

Asi pues, en este trabajo fin de master se eséudlagfecto de las resonancias
electromagnéticas producidas en la fibra Opticaubiecta. Una vez descrito el
fendmeno se caracterizara su funcionamiento y rigilsdidad de los dispositivos en
longitud de onda ante variaciones del indice deaceion externo. Finalmente, se
mostrard su aplicabilidad para la fabricacion dessees de fibra Optica sin mas que
depositar una o varias capas adicionales sobrecelbrimiento inicial, las cuales
modificaran su indice de refraccidn al entrar emtacto con el analito.

La obtencion de unos buenos valores de sensibilatad los materiales a
estudio, marcara el limite superior de los resobade los sensores posteriores a

desarrollar.
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El presente trabajo final de méster se enmarca cot de la actividad
investigadora relacionada a una tesis doctorah &stis doctoral con titulo “DISENO
DE SENSORES BASADOS EN MATERIALES NANOESTRUCTURADGEARA
APLICACIONES BIOMEDICAS” persigue la elaboracién densores de fibra Optica

para la deteccidon de parametros que ayuden ald@btiga clinico.

La realizacion del trabajo fin de master abordesalidio y la implementacion de
los distintos materiales, asi como la optimizaaitenlas respuestas de los distintos
dispositivos que servirdn de base para la elaklordmal de los sensores especificos a

cada parametro biomédico deseado.

Todo el trabajo se ha realizado integramente dabelatorio de sensores de la
Universidad Publica de Navarra adscrito al grupoSeasores del departamento de
Ingenieria Eléctrica y Electrénica dirigido por ldsctores Ignacio Raul Matias y

Francisco Javier Arregui.
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Como ya se ha hablado en la contextualizacion tke meyecto, el objetivo
principal que persigue todo este trabajo es ektiedar distintos materiales generadores
de resonancias en fibra Optica y el analisis decatacteristicas. En especial se busca la
deposicion sobre fibra éptica mediante técnicasibas y asequibles de materiales

candidatos a la generacion de LMRs.

Los materiales a estudio elegidos se dividen ercdtegjorias:
. Oxidos Metalicos: Dentro de los Oxidos Metalicos mamos a centrar en el
oxido de indio dopado con estafio (ITO), en el gseidos previos confirman la
generaciéon de este tipo de resonancias [1], y legenmles que conjuntamente
componen el ITO, que son el 6xido de india@s y el (SnQ). Este tipo de materiales

se depositaran mediante la técnica dip-coating

. Polimeros: Los polimeros por su parte se depositarediante la técnica LbL.

Los materiales elegidos son dos:

o El conjunto que forman el aniodioxido de titanio(TiOy) y al cation

poly sodium styrenesulfonaeSs).

o El conjunto que forman la pareja de polimemay allylamine
hydrocloride (PAH) y poly acrylic acid (PAA). Esta estructura
(PAH/PAA) es bastante conocida por sus propiedadagsfilicas y

su sensibilidad a los cambios de humedad relativa.
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En este apartado se comentaran los antecedentésede la investigacion
divididos en tres apartados. Primero se realizan®paso sobre el elemento que servira
de base para todo el proyecto, la fibra épticasdgunda parte explicara el fenbmeno de
las resonancias que se producen en la fibra y sdafoento tedrico utilizado. A
continuacion se expondran distintos de métodosegedicion para acabar explicando

los que se utilizaran a lo largo del proyecto.

4.1) SENSORES DE FIBRA OPTICA

En primer lugar se va a realizar una introducciénegal a los sensores, para mas
tarde centrarse en los sensores basados en fitica dp manera particular. Se tratara

solo de mostrar unas pequefias nociones para cotepiergue se vera mas adelante.

4.1.1) Sensores

Un sensor es un dispositivo capaz de medir magestdisicas o quimicas, y
transformarlas en otras variables que se puedair medanipular. Las variables que
generalmente se suelen medir pueden ser por ejetapiperatura, intensidad luminica,
distancia, aceleracion, inclinacion, desplazamieptesion, fuerza, torsién, humedad,
pH, etc.

En otras palabras el objetivo de un sensor es aphav una de sus propiedades
con el fin caracterizar la magnitud que se mideaaypdformarla en otra magnitud,
normalmente eléctrica.

Los sensores generalmente estan integrados densiistdmas de medid@e se
componen del elemento sensor que genera o modifiea sefial, un canal de
comunicacion que transporta dicha sefal y un ssstmsmuanmente “electrénico” que la
transforma y procesa para obtener una informacodmmesla magnitud que se desee

medir.

-10 -
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4.1.2) Sensores basados en fibra optica

La fibra Optica es un medio de transmisién empldantualmente en redes de
datos. Se trata de un hilo muy fino de materiahgparente, vidrio o materiales
plasticos, por el que se envian pulsos de luz gpeesentan los datos a transmitir. El
haz de luz queda completamente confinado y se gaopar el nucleo de la fibra dptica
con un angulo de reflexion por encima del angutoté de reflexion total, siguiendo de

la ley de Snell [2]. La fuente de luz puede sezd@sLED (Figura 4.1).

Figura 4.1 Fenémeno de transmision de la luz poriaheo de silice.

Las fibras Opticas también se pueden utilizar caansores para medir la
tension, la temperatura, la presion y otros pam@setComo consecuencia se han
desarrollado sensores basados en fibra Optica lpadateccion de gases, penicilina,

disolventes organicos, temperatura, presion, meekdde pH, etc.

Los sensores opticos, presentan importantes vesuajaespecto a los sensores
tradicionales en varios aspectos:

- No sufre interferencias electromagnéticas.

- Permite monitorizacion remota en lugares pocosiolas fisicamente.

-11 -
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« Se utiliza para conformar redes espaciales de sEngara el control de

parametros en grandes superficies.
- Resiste altas temperaturas (debido al elevado plentosion de la fibra).

- Se puede multiplexar (varios sensores basadosbea fiptica pueden

compartir la misma fuente y detector, disminuyeeldcoste)
« Su pequeio tamafio permite su utilizacion en aptinas biomédicas.

- No transporta sefiales eléctricas, por lo que esuade para ambientes

peligrosos

Los sensores de fibra éptica se basan generalraenia esquema formado por
una fuente de luz conectada a la fibra opticaaeét de la cual se propaga la energia
hasta a otro punto en el que se mide la potendieadpecibida. En algin punto de la
transmision, el parametro a medir interactia cagleghento sensor, produciéndose una
modulacién o cambio de algin parametro de la mzue da lugar a un cambio en la
sefal oOptica recibida. A continuacion, analizareigdfal recibida se puede determinar

el pardmetro concreto que ha interactuado comsbse

4.2) RESONANCIAS ELECTROMAGNETICAS

En este apartado se va a explicar de forma tetaxié@macion de resonancias
producidas en la transmision de luz a través de filptica, las condiciones para la

aparicion de estas y sus propiedades.

4.2.1) Resonancias generadas en fibras épticas recu  biertas.

La utilizacion de recubrimientos ultrafinos con tpaimaginaria del indice de

refraccion no nula sobre guiaondas épticas intrechérdidas en la propagacion de la

-12 -
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luz en determinados rangos de longitud de ondadJ8pendiendo de las propiedades
dieléctricas del material que forma el recubrinbese pueden distinguir tres casos
diferenciados [4]. El primer caso ocurre cuandgaate real de la permitividad del
material es negativa y superior en valor absolutguaparte imaginaria y a la
permitividad del material que rodea al recubrinbe(la guiaonda optica y el medio
externo en contacto con el recubrimiento). En eas®, se produce el acoplamiento
entre la luz que se propaga por el interior deui@anda y un plasmén superficial o
surface plasmogfSP), también denominadarface plasmon polarito(6PP) [5-6]. Este
fendmeno dara lugar a la resonancia originada [@anmnes superficiales Surface
Plasmon ResonancéSPR). El segundo caso ocurre cuando la parte deala
permitividad del material que forma el recubrimeems positiva y superior en valor
absoluto a su parte imaginaria y a la permitividdel material que rodea al
recubrimiento. Algunos autores consideran estososi@dmo modos guiados de largo
alcance lpng-range guided modgf4], mientras que otros los denominan como modos
con pérdidas [3,7]. En este trabajo se denomiranéados con pérdidas” lmssy modes
(LM) para diferenciarlos del resto de modos guiagiloseran los que den lugar al
segundo tipo de resonanciaogsy Mode Resonanae LMR).EIl tercer caso ocurre
cuando la parte real de la permitividad del malteyiee forma el recubrimiento esta
cerca de cero y el valor absoluto de su parte imaaigi es elevado [4]. Este dltimo caso
es conocido comlmng-range surface exciton polarit¢nRSEP).

Asi, si se relaciona la permitividad de un matggpton su indice de refraccion
complejo (N=n+jk) segun la expresion 4.1 se pueestablecer las condiciones en
cuanto al indice de refraccion del recubrimientoapgue ocurran cada uno de los

fendmenos de resonancia descritos anteriormente.

=&+ je"=N?=(n+ jk)®> =n® -k® + j2nk (4.1)
De donde se extrae que:
g'=n*-k?
" =2nk (4.2)

-13 -
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Partiendo de un dispositivo como el que se reptasen la Figura 4.2 y
atendiendo a las condiciones que se deben cumgla pada uno de los casos de
resonancia (SPR y LMR) se obtienen las relaciongagspondientes entre n y k.

Medio Extemao
aire) nqy=1

Recubrimienio
Ma= o+ j Ky [ g2=€ + "

Guiaonda Optica =
_:" My=nz+ An3

Recubrimiento

Medio Extemno
(gire)

Figura 4.2 Representacion esquematica de una glaaiptica recubierta por un material.[7]
Asi, considerando el caso particular en el que B&2E2'>E2” y E2'>E3’ que
corresponde al caso con el que se trabajara ecastelo y desarrollando la expresion

4.2 se deberan cumplir las condiciones que se aaunnen la Tabla 4.1 para cada uno

de los casos.

Tabla 4.1 Fenémenos de resonancia originados eomas recubiertas por

materiales de espesor fino capr®y k<0.[8]

indice de
Resonancia Permitividad )
Refraccion
Surface Plasmon Resonance E,'<0, Inpl <[l
SPR E,>E,” E,>ER ng(l'\/2)k2
Lossy Mode Resonance E.>0, el >[kel
LM R E21>E21’ E21>E31
Long-Range Surface Excition Polarition E;'=0, Inel~lkel
LRSEP = 2kt

-14 -
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Si se representa la parte real del indice de @éaalel recubrimiento ¢ha lo
largo de una recta, se pueden obtener los valamaslps que se producira cada uno de
los fendmenos en funcién del valor de su parte in@a@ k segun se muestra en la

figura 4.3.

LRSEP

0 (N2-1)lky| K|

Figura 4.3 Fendbmenos de resonancia en funciénsdealdes real e imaginaria del indice de refracd#&in

recubrimiento. [8]

Durante los ultimos afios, se han originado cied®gpublicaciones en torno al
fendmeno SPR, mientras que el nimero de publicasidadicadas a LMR ha sido muy
bajo. De hecho, la mayoria de las publicacionesesbtMR corresponden a estudios
tedricos sin llegar a ocuparse de la utilidad prdale este fenébmeno para el desarrollo
de aplicaciones [3, 4, 7, 9]. Una posible razorltteseria que la seleccion del material
adecuado para el recubrimiento es un tanto crifégunos estudios teéricos se han
ocupado de la propagacion de la luz a través daogdas recubiertas de material
semiconductor [9-10] cuyas propiedades son adesupde la generacién de LMR.
Ademas, se ha comprobado que para espesores Eggedé los recubrimientos se
producen maximos de atenuacion en la propagacifmlde a través de la guiaonda [9].
Este comportamiento se atribuye al acoplamientdumiodo entre un modo que se guia
por la guiaonda y un modo con pérdidas (LM) ereelibrimiento.

Para que se produzca este acoplamiento de foreiardéé deben de ocurrir dos
condiciones: la existencia de un solapamiento denable entre ambos modos de
propagacion y que se satisfaga de manera sufideestendicion de coincidencia de fase

(es decir, que las partes reales del vector deagempon de ambos modos coincidan)

-15 -
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[7]. Ambas condiciones ocurren cuando los modossgueropagan por la guia onda se
encuentran cercanos a la condicion de corte. Laicdm de corte marca el punto a
partir del que un modo pasa a ser guiado en elbreciento y se controla
fundamentalmente a través de dos variables: laitlahgle onda de la luz que se
propaga por la guia onda y la anchura del recubnitni Dado que este fenémeno
ocurre cuando los modos con pérdidas se hallara agcla condicion de corte, se
establece que existe un valor de espesor que amgaximos de atenuacion [9].

Si, por ejemplo, la longitud de onda se mantiejgehfay una anchura a partir de
la cual se guia un modo en el recubrimiento. Patotpara anchuras cercanas a este
valor se puede decir que los modos se encuentreanmes a la condicién de corte y se
produce un transvase de energia entre la guia yetlaecubrimiento que provoca la
aparicion de la resonancia. De esta manera, cuaedocrementa el espesor del
recubrimiento, algunos modos guiados a través dgulaonda optica pasan a ser
guiados a través del recubrimiento originando ewdléstribucién o reconversion modal.

Estudios previos se han centrado en la variaciéasgesor [11]. Sin embargo,
para un espesor de recubrimiento fijo se observ@sanancia electromagnética en
aguellas longitudes de onda donde exista un modtame a la zona de corte en la
cubierta. Es por ello que el término correcto pdesignar este fendmeno seria
resonancias cercanas a la zona de corte origiradls modos con pérdidas pero por
simplicidad se denominardn como resonancias asxiados modos con pérdidas o

Lossy Mode Resonance (LMR), similar al término wsed [3].

-16 -
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En este capitulo se va a describir el procedimiemiizado para conseguir la
deposicion de oxido de indio en la fibra OpticaraPallo se va a utilizar el método
descrito en [12] para la deposicion de ITO, pera t@ introduccién de algunas

modificaciones para adaptarlo a la deposicion sfilwra Optica.

5.1) MODELOS TEORICOS UTILIZADOS

Las propiedades del material a depositar puedenarvanormemente
dependiendo de la técnica utilizada para la def@osiga sea sobre fibra 6ptica o sobre
cualquier otro sustrato [13].

5.1.1) Modelo tedrico del ITO
El modelo con mayor aceptacion para la modelizad€lnTO es el modelo de

Drude presentado en la expresion 5.1 [14-16].

o’
fw=¢, ——— (5.1)
o +i?
T

dondec.es la constante dieléctrica de alta frecuenties el tiempo de scattering
electronico yw, es la frecuencia de plasma.

De esta manera se han estimado los siguientes gaosnpara el modelo de ITO
utilizado:e.= 3,5,T = 6,58x10°s/rad yw,= 1.533x10rad/s.

De acuerdo con los pardmetros anteriores, se etien la figura 5.1 las curvas
con valores de indice de refraccion y coeficiergeextincion similares a los obtenidos
en [15].

En la figura 5.1 se observan el modelo tedrico mpeesentan las propiedades
Opticas del ITO.

-18 -
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0.5 1.6 25 3585 4.5
Longitud de Onda (nm)

Figura 5.1 indice de refraccion complejo del modeltizado del ITO. [16]

5.1.2) Modelo tedrico del In203
Sin embargo la modelizacion del Oxido de Indio posma expresion mas

compleja en la que se necesita un oscilador aditpmesentado en la expresion 5.2.

G s
602+|£) aJ§+a12+|ya)

r

w) =€, - (5.2)

donde $ es la amplitud del osciladan, es la frecuencia del osciladores la

constante de amortiguamiento.

-19 -
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2.1 0.025
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1.85 0.005 &
1.8 | . i 0

500 1000 1500
Longitud de Onda (nm)

Figura 5.2 indice de refraccion complejo del modeiltizado del In203. [16]

Los parametros usados para realizar el modelosso:5,t = 1.014x16"

s/rad,w}, = 1.02x 1@ rad/s, $=0.7,0,= 7.29% 1@ rad/s yy = 7.08 x 10 rad/s

De acuerdo con los pardmetros anteriores, se etien la figura 5.2 las curvas
con valores de indice de refraccion y coeficiergeextincion similares a los obtenidos
en [15]. En la figura se observan el modelos tebdgue representan las propiedades

Opticas del Oxido de Indio utilizado en este trabaj

5.1.3) Modelo tedrico del SnO2
Para realizar el calculo del Modelo tedrico del $86 ha utilizado el modelo

propuesto por Lorentz [17]

e(w) =&, +z Epz’k B.E (5.3)

-20 -
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donde Ak, Bk y Ek son respectivamente la amplituglecentro de energia y

amplitud del oscilador, E es la energia del fotbaoyes un offset que indica la

permitividad a alta frecuencia. Se ha utilizadoosnilador simple en la ecuacién (5.4)

por mayor simplicidad.

2.524 -

2.522 -

Parte real

2.514 -

2.512

2,51

2.52 -

2.518 -

2.516 -

0.7

- 0.6

- 0.5

- 03

- 0.2

- 0.1

500 900 1300 1700

Longitud de onda (nm)

Figura 5.3 indice de refraccion complejo del modeiltizado del Sn@

Parte imaginaria

Los parametros usados para realizar el modelossoh; Bk=6.2 eV, A=6.6

V?y E=205 eV. De acuerdo con los pardmetros anteriseesbtienen en la figura 5.3

las curvas con valores de indice de refraccioneficiente de extincion.

5.1.4) Modelo tedrico del TiO2/PSS

Para realizar la modelizacion de la capa generadalp complejo dieléctrico

TiO2/PSS se ha

utilizado en esta ocasion el matielorentz [17]:

A
Elw)=¢_ +
(@ =e. Zk:Ef—Ez—inE
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donde A, Bx y E« son respectivamente la amplitude, el centro degémne/
amplitud del oscilador, E es la energia del foton,yes un offset que indica la
permitividad a alta frecuencia. Se ha utilizadoosnilador simple en la ecuacion (5.4)
por mayor simplicidad. Los parametros usados peadizar el modelos sore,=1,

Bk=5.5 eV, A=61 e\V" y E=0.5 eV.

2.15 0.3
1 - 0.25
G
S
© 205 - <
= (@)
0] - 015 @©
+—
S
8 2 =
o — o1 @
+—
S
&
1.95 - 005
1.9 T T | ‘ 0
400 800 1200 1600

Longitud de onda (nm)

Figura 5.4 indice de refraccion complejo del modeiltizado del TiO2/PSS.

Los coeficientes real e imaginario de las curvadisigersion estan representados
en la Figura 5.4. La representacion grafica delagas es muy similar a los modelos de
TiO, [18, 19], con la particularidad de que la part de la permitividad es mas baja,
probablemente debido a la presencia del PSS ysahlecos generados por las
nanoesferas de THO

Los valores del indice de refraccion complejo &atesn las condiciones para la
generacion de los LMRs que aparecian en la tallaPér otra parte el rango espectral
en el que poder observar la aparicion de LMRs paalripliarse dado que las curvas de

dispersién observadas en [18] también satisfacecotalicion de generacion de los

-22 -



Pedro Sanchez Zabal :
thlm ﬂi Nevarm

Wafarroakn
Uadberisiizse Pablikon

LMR a longitudes de onda superiores. Es importagtearcar que no se observa
ninguna region del espectro en el que se cumplancdmdiciones para obtener la
aparicion de SPRs.
5.1.5) Modelo tedérico del PAH/PAA

La modelizacion de la capa generada por el compligléctrico PAH/PAA se
ha utilizado el mismo modelo que para la modeliracie la capa Ti@PSS, el modelo

de Lorentz:

e(w) =¢, +ZE2_EA; B.E (5.5)

Los parametros usados para realizar el modelos sgrit, Bk=0.31 eV,
A=1545 eV} y E=11.5 eV. y los coeficientes real e imaginario de turvas de

dispersién estan representados en la figura 5.5.
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Figura 5.5 indice de refraccion complejo del modeitizado del PAH/PAA
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5.1.6) Modelo de propagacién de la luz a través de la fibra optica

La propagacion de la luz a través de una fibracaptecubierta por una capa
metalica ha sido estudiada en varios trabajos @seld, 6, 20-24]. El esquema 6ptico
utilizado consiste en un esquema tipico en tranémil cual aparece representado

esquematicamente en la figura 5.6.a.

h HALOGEN CLADDING
" WHITE LIGHT DIAMETE

> ;ﬂ S D U
\ ¥ /'!

1
R kb 0y F it 1
CORE ( 1
[} OUTPUT

0,

RO I o O

- -

CLADDING
CCD

SPECTROMETER} ¢

/ DIAMETER
4 TRANSVERSAL SECTION MERIDIONAL SECTION

Figura 5.6 a) Montaje experimental en transmisidlizado para la caracterizacion de los disposgivn

Seccion transversal de la parte sensible. c) Sedmmgitudinal de la parte sensible.[27]

Este esquema consta de una fuente de luz blancanygeeta la luz en un
extremo de la fibra Optica de diametro 200/32% para el nucleo y la cubierta
respectivamente. La luz es recogida por un espeetré en el otro extremo de la fibra
Optica, después de haber atravesado la regidnbtenga region sensible aparece
representada en la figura 5.6b-c en sus seccior@ssversal y longitudinal
respectivamente.

Con objeto de calcular la potencia 6ptica translaiti la salida de la fibra éptica
en el esquema de la Figura 5.6a se aplico el matedeflexion total atenuada (ATR)
basado en la configuracién de Kretschmann [25]efla manera, se obtiene el valor de
la reflectividad, R§,A), en funcion de la longitud de onda y el angulandedencia en la

interfaz recubrimiento/nucleo (ver figura 5.6¢) {20)].
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Destacar, que la luz introducida en el interiotadfbra es luz no polarizada por
lo que RO,A) serd combinacion de la potencia reflejada por aamimodos de

polarizacion (TE y TM) segun la expresion 5.6.

R, 1) = R (9,/1); Rre (6,4) (5.6)

Dependiendo de la longitud de la fibra que estélbiecta por el material
absorbente y el angulo de incidencia, el numeroredexiones N en la interfaz

film/nacleo vendra dado por [24]:

_ L
~ ddar@tosa

(5.7)
donde L es la longitud del nucleo recubierto panaterial absorbente, d es el didmetro
del nacleo de la fibra 6pticl,es el angulo de incidencia (ver figura 5.6.0) @ angulo
de desviacion del haz de luz con respecto al ejalimeal (ver figura 5.6b).

Por lo tanto, considerando que se trabaja en moademoto (las dimensiones de
la fibra utilizada son cortas [21]) la potenciaatdransmitida se calculara utilizando la

expresion que aparece en la expresion 5.8.

gjo POR™ (6,1)d(6)
T(A) ==

(5.8)

90’

[ZG)

c

donde p@) representa la fuente de luz utilizada [249cyrepresenta el angulo critico
para el cual se produce transmision mediante iéfietotal interna segun la expresion
5.9.

6. = arcsin {nnwﬂj (5.9)

nucleo

-25 -



Pedro Sanchez Zabal :
Pﬂhlmd 1\l||1fu|'!.|

Wafarroakn
Uadberisiizse Pablikon

donde Bwew Y Nuce Fepresentan al indice de refraccion de la cubigrtal ndcleo

respectivamente.

En cuanto a la fuente de luz, vendra expresadairioin de la densidad de

propagaciéon modal como [5]:

_ (8 -m/2)°
p(d)a exp { T } (5.10)

dondeb es el angulo representado en la figura 1 y W aéicancho de la funcién de

Gauss. En las simulaciones?¥éra 0,075 r&d

Es importante remarcar que la expresion 5.1 coéncih la expresién de una
fuente Gaussiana que representa tipica el perfirdeagacion de modos por el nucleo
de una fibra.

Asi pues, el Ultimo paso consistira en sustituirel@resion de ) de la
expresion 5.10 en la expresion 5.8 para calculpotancia total transmitida para cada

longitud de onda.

Modelo tedrico para el nucleo de silice
El indice de refraccién del nucleo de la fibra éptse estimara mediante la

utilizacion de la ecuaciéon de Sellmeier:
n*(w) =1+ —1—1— (5.11)

con los pardmetros 80,691663, B=0,4079426, B-0,8974794, \,=0,0684043,
A=0,1162414 y\,=9,896161, donda=2rc/w y c es la velocidad de la luz en el vacio
[28].
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5.2) MONTAJES EXPERIMENTALES

A continuacién se van a mostrar los montajes expariales utilizados en la

realizacion de este proyecto.

5.2.1) Montaje en transmision

El principio de este sistema consiste en mediife&gehcia que se observa en el
espectro electromagnético producido por las madifanes que introduce el fragmento
depositado respecto al espectro de la luz atradesama fibra sin modificar.

El montaje en transmision estd compuesto por ueatéude luz blanca unida
con la fibra éptica recubierta con oxido de indioesta su vez a los espectrémetros
NIR512 y HR4000 de “Ocean Optict”, mediante unadibifurcada. La obtencion de
los datos se realiza mediante un PC que estd emlteatambos espectrometros. (Figura
5.7).

HR 4000
Fuente de lvz blanca
_ _ Fibra Opfica /
8 e b]fm‘cafcllfa.
— =3
Reglon sensible NIR 512
Region sensible de longitud L ;
----- T Cabrera

AR 1% SR N R

TR P .;_;_,-u Lh,#.‘;dl & gl i TR ,,....:.,;,_q L4

“ Recubrimiento

Figura 5.7: Montaje experimental [29]
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5.2.2) Montaje en transmision con camara climética

El sistema utilizado es el descrito anteriormextte la Unica salvedad de que la
zona de la region sensible se halla dentro de @maam@a climatica, en la cual se
programan unos ciclos en los que se varian tantautaedad presente en la camara
como la temperatura con el objetivo de ver la mificia de estos parametros en el

dispositivo.

5.3) EQUIPOS UTILIZADOS

Se va a realizar una breve descripcion de losuim&ntos y los materiales mas
utilizados durante el desarrollo del proyecto, esio unas pautas basicas de su
funcionamiento.

Fuente de luz blanca

Figura 5.8: Fuente de luz blanca

La fuente de luz utilizada en el proyecto es weanfe de luz blanca de la marca
“Spectral Products Esta fuente monta una lampara modelo “ASBN-W-H80que
nos proporciona 6000 limenes de potencia con unpei@tura de color de 3400 °K.

ver figura 5.8
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Se ha elegido una fuente de luz blanca porquecesit@ba transmitir sefial a lo
largo de todo el espectro visible y no solo unazaimbngitud de onda como nos habria

proporcionado una fuente Led.

Espectrometros

Figura 5.9: Espectrémetros HR4000 y NIR 512 resypmtiente

Se han utilizado dos espectrometros a lo largade €l proyecto para realizar
todas las medidas requeridas, uno es el “NIR51&"otro el “HR4000”. Ambos son de

la marca “Ocean Optics”, ver figura 5.9

El “NIR512” tiene un rango de medida de longitudesonda entre los 900nm y
los 1700nm con una resolucién de 3,1nm. El “HR40&®'tambio mide entre 450nm y
1000nm con una resolucién de 0,02nm. Juntando amefmsctrometros conseguimos

unos rangos de medida de unos 450nm a 1700nm.

-29 -



Lisdversided
Pibla de Nevarma

Wafarroakn
Uadberisiizse Pablikon

Pedro Sanchez Zabal u p n a

Cortadora automatica de fibra

Figura 5.10: Cortadora de fibra

La cortadora de fibra automética funciona sujetaladéibra mediante vacio,
posteriormente aplica una tension entre ambos mgrB8ede la fibra y finalmente
secciona la fibra con unos golpes de una hoja denahte para dejar un corte
perpendicular.

Es esencial que el corte sea perfectamente peqesadpues de lo contrario
seria sumamente dificil fusionar con otra fibra.

Esta cortadora se ha utilizado para cortar lasasibya depositadas, pues la

fragilidad de estas no permitian cértalas con aparato (Figura 5.10).

Empalmadora automética de fibra

{

Figura 5.11: Empalmadora de fibra
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La empalmadora de fibra automatica como se ha dicttes necesita que las
terminaciones de las fibras tengan un corte totalenperpendicular para su correcto
empalme. Una vez que estan colocadas las fibras sitio la empalmadora alinea las
dos fibras perfectamente para generar un arcorie@ajue hara que las fibras se
fusionen entre si.

La empalmadora de la figura 5.11 se ha utilizada psionar a unos latiguillos

de fibra las porciones de fibra con recubrimiento.

Méaquina de agua ultrapura

Figura 5.12: Maquina de agua ultrapura

Esta maquina (Figura 5.12) realiza un tratamiemtagaa a través de varios
filtros de diversos tipos con el fin de eliminarl dgua que llega al laboratorio
sustancias o particulas no deseadas que puedaferinten los experimentos. Es
importante un correcto mantenimiento de la maqu@siacomo el reemplazo de los

filtros a su debido tiempo.
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Maquina de plasma

Versorgungseinheit

Figura 5.13: Maquina de plasma

La maquina de plasma (Figura 5.13) se utiliza mdiminar del material de
laboratorio las sustancias organicas que pudienadar después del lavado y también
para cargar el substrato en el método LbL. Enmsigecto se ha utilizado con imanes y

vasos que han estado en contacto con nuestragaisws.

Agitadores

Los agitadores como su nombre indica, se utilizara pagitar disoluciones,
fundamentalmente en su preparacion. Este apargiiere de la presencia de un iman
dentro de la disolucion, pues es este el que fimalengirando, agitara el liquido, ver

figura 5.14.
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Horno de mufla

Figura 5.15 Horno de mufla

Un elemento indispensable en todas las deposgibaesido el horno, pues sin
él no se produciria la oxidacion de los iones diily no se realizaria el crecimiento de
la capa en torno a la fibra. Ademas el horno preduta fusién entre el sustrato y la
capa depositada que hace que esta capa se susicérato.

El horno pertenece a la marca “Hobersal” modelo-32D que posee una

temperatura maxima de 1200° C (Figura 5.15).

Robot
El robot en este proyecto se ha usado exclusivam@nimodo manual y con el
anico objetivo de mantener controlados los paramseatie las velocidades de subida y

bajada en el proceso de las deposiciones.

Este Robot también tiene la posibilidad de sernqamgdo para realizar diversos

movimientos utilizados en otras técnicas de deposimomo en LbL.
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Conectores

Figura 5.16: Conectores SMA y FC respectivamente

Los conectores forman una pieza esencial en elajgekperimental, pues sin
ellos no seria posible la conexion de la fibra demas aparatos necesarios en el
proyecto. Aunque parecen una pieza bastante senedl necesario un proceso de
montaje que, aunque es sencillo, es critico a la ke obtener buenas sefiales sin
pérdida de potencia (Figura 5.16)

A lo largo del proyecto también se comenzaronlgatiotro tipo de conectores,
llamados “temporales”, porque requerian un menempo de montaje reduciendo

errores en la conectorizacién y pudiendo establemsexiones con menos pérdidas.

Camara climatica
La camara climatica disponible en el laboratorialesa marca “Angelantoni”, y
en este proyecto se ha utilizado para someter d@idpssitivos fabricados a varios ciclos
de cambios de humedad y de temperatura con eivabgd monitorizar su respuesta.
Esta camara se controla mediante un software llarhaphkratos” que permite

realizar la programacion de los ciclos de tempesagthumedad.

Sistemas de proteccion pasivos
En el laboratorio en el que se realizé el proyestisten unas pautas minimas
relacionadas con el manejo de equipos y el usaydpes de seguridad para que en el

caso de accidente los dafios, sobre todo persosa@sminimos.
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Estas normas incluyen el uso de guantes y batao@m experimento del
laboratorio, asi como el uso de gafas, mascaragades y de cara o el uso de la

campana extractora en el caso de que se manipugtansias toxicas o peligrosas.

Microscopio de fuerza atomica (Veeco Innova)

Este tipo de microscopio se fundamenta en el laniel un micro-palpador a
distancias atomicas sobre la superficie de la mauelsas deflexiones de esta punta que
resultan de este contacto cercano se emplean pinaeo informacién de la morfologia
del recubrimiento. El instrumento es capaz de zealbarridos de pocas micras

cuadradas, con una sensibilidad vertical de déctteasmndémetro.

Este tipo de microscopio se basa en la deteccidlagiéuerzas atémicas, del
orden de los nanonewton. Mediante el barrido trégigional de la muestra es capaz de

registrar la altura de una sonda cristalina, obted imagenes en tres dimensiones.

En este trabajo se utiliza un AFM para comprobdossiprocesos de fabricacion
de los recubrimientos se han desarrollado de faatiafactoria, o para ver la estructura

qgue forman las particulas o cadenas poliméricaesaisustrato de vidrio.

Con este equipo se puede medir la rugosidad ypeises del film depositado sobre el

sustrato, como muestran las siguientes imagenes.

Microscopio electronico de barrido

Este tipo de microscopio es aquel que utiliza undeelectrones en lugar de un
haz de luz para formar una imagen. Tiene una grafumdidad de campo, la cual
permite que se enfoque a la vez una gran partead®uestra. También produce
imagenes de alta resolucién, que significa quecteniaticas espacialmente cercanas en

la muestra pueden ser examinadas a una alta ncagdfin. La preparacion de las
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muestras es relativamente facil pues la mayori@EMs sélo requieren que estas sean

conductoras.

En el microscopio electronico de barrido es nedesarelerar los electrones en
un campo eléctrico, para aprovechar de esta mamecamportamiento ondulatorio, lo
cual se lleva a cabo en la columna del microscajmnde se aceleran por una diferencia
de potencial de 1,000 a 30,000 voltios.

Los electrones acelerados por un voltaje pequeiaustizados para muestras
muy sensibles, como podrian ser las muestras lidal®gin preparacion adicional, o
muestras muy aislantes. Los altos voltajes sezattilipara muestras metalicas, ya que
éstas en general no sufren dafios como las bioKgiocde esta manera se aprovecha la
menor longitud de onda para tener una mejor regwlutos electrones acelerados salen
del cafion, y son enfocados por las lentes condersadobijetiva, cuya funcién es
reducir la imagen del filamento, de manera quedmceén la muestra un haz de
electrones lo mas pequefio posible (para asi tem&rmuejor resolucion). Con las
bobinas deflectoras se barre este fino haz deretesst sobre la muestra, punto por

punto y linea por linea.

5.4) TECNICAS DE DEPOSCION

Hay un gran namero de técnicas de deposicién. Segamétodo utilizado las
propiedades Opticas y eléctricas de las pelicutaka gelicula depositada variaran. Se
hara un breve recorrido por los diferentes métoekistentes, acabando con en el
método Layer by Layer y el método Dip-coating, gexan los utilizados en este

proyecto.
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5.4.1) Layer by Layer

El método Layer by Layer (LbL) es una técnica méitla para la deposicion de
capas ultrafinas que ha sido probada con éxitoesdiberentes materiales, tales como
vidrio, sustratos de silicio, polimeros, metalefbya 6ptica con diferentes tamafios y
formas [34].

El método de ensamblado es un proceso simple gumeitpeuna formacion
precisa de las capas, formadas por moléculas asggde son depositadas sobre
cualquier sustrato.

La principal ventaja de esta técnica es que repaisible controlar con enorme
precision el tamafio de las capas depositadas. Agelod posibles defectos que
pudieran ir apareciendo en la estructura se corrgjeafiadir mas capas durante la
construccion.

El LbL se basa en la atraccion electrostatica queyenera entre las cargas
eléctricas de las moléculas que forman cada moaod¢as materiales empleados para
formar las capas son soluciones coloidales acupsagontienen cadenas ionizadas de
diferentes polimeros o particulas. Estas cadenadepesitan sobre el sustrato por
simple inmersion, en un proceso repetitivo. La facran de cada monocapa se produce
por la adsorcion de las moléculas anidnicas o migd§ presentes en la disolucion
correspondiente.

El proceso para la formacion del film comienza ebataque quimico al sustrato
donde se realizara la deposicion. Este paso seowdeelcfin de que adquiera carga
eléctrica (bien sea positiva 0 negativa). Una wez @ sustrato esta cargado se procede
a sumergirlo en la disolucion anionica (si se halaigado el sustrato positivamente) o
cationica (si se habia cargado el sustrato negaéimte) de manera que las particulas se
depositen sobre la superficie debido a la atrageréducida por la diferencia de cargas.
Una vez que se ha formado la primera capa se lags®ato con agua ultrapura (agua
desionizada con un gran grado de pureza) paranginaisi las moléculas que no han

guedado adheridas con fuerza a la superficie. Airagarcion se sumerge el sustrato en
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la otra disolucion y, una vez depositada la capausdve a lavar en agua ultrapura.
Mediante la repeticion de este proceso se formaestractura multicapa, cuya unidad
basica de construccién es la combinacion de unaoama anidnica y otra catidnica (o
viceversa). A esta unidad se le denomina bicaasypropiedades dependeran de las
particulas utilizadas en cada monocapa. En ladi§ut7 se puede ver un esquema del

proceso.

S,

S,

S,

Q C—> ——>

&) INMERSION INMERSION

() EN SOLUCION EN SOLUCION
CATIONICA + ANIONICA +

&) LavaDO LAVADO

REPETIR

Figura 5.17: Esquema del método Layer by L&ybt ).

Parametros utilizados

- Preparacion de los sustratos.
La preparacion de los sustratos a depositar sezaede manera analoga al

método dip-coating.

- Se prepara las disoluciones

-TiO2/PSS
a) Se afladen 200 mg de Fi€n 200 ml de agua y se deja agitando (0,033 % w)
b) Se afaden 413 mg de PSS en 200 ml de aguaeyasagitando (10mM)
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c) Justo antes de realizar la deposicion, se fédtrdisolucion de Ti@con el filtro de e
50u. Para evitar agregados.

d) Se ajustan ambas disoluciones a pH 2

-PAH/PAA disoluciones 10nM
a) Se afladen 185 mg de PAH en 200 ml de aguasgjaagitando.
b) Se afladen 0.429 ml de PAA en 200 ml de agualgjseagitando.

d) Se ajustan ambas disoluciones justo antes desiapa pH 4.4

En la preparacion de las disoluciones a utilizar este método de deposicion es
fundamental el ajuste del pH de cada disoluciérjigndose producir efectos no

deseados si este paso no se realiza correctamente.

Construccion

Antes de empezar propiamente la construcciénildelpgolimérico es necesario
dotar a nuestro sustrato de carga electrostatieananera que al introducirlo en la
primera disolucion, esta se nos fije de inicio sodlr sustrato. Para ello se realiza una

inmersiéon de nuestro sustrato en una disolucidk@ld 0.1M durante 5 minuto.

Una vez tenemos el sustrato cargado se procedaliaar la fijacion del film
sobre él. Para ello se realiza un proceso iteraivel que el sustrato se sumerge en

diferentes disoluciones.

El proceso de una iteracién quedaria de la sitgiimanera (figura 5.18):
1°  Se sumerge el sustrato en una disolucién caddiC, o PAH)
durante 2 minutos.
2°  Se realiza un segmento de lavado de 1 minutmardisolucion
de agua ultrapura. Esta disolucion debe estaraajasal pH de las

disoluciones que se estan utilizando para readizaroceso.
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3° Se sumerge el sustrato en una disolucion a@dMSS o PAA)
durante 2 minutos.
4°  Se realiza un segundo segmento de lavado dedtaren una

disolucién diferente a la anterior de agua ultrapur

Holder :’J ﬂﬂ

Optical Fiber Core

=
«— Optical Fiber
e - \f_%
© T ~r=
= Q [
PAH
H,O
2~ PAA H,0

Figura 5.18: Proceso de deposicion mediante Lba [@adeposicién de PAH/PAA.

Comprobacién

Una de las ventajas que posee este método es gpeede monitorizar el
proceso entero, de manera que se puede llevarmguimsento en tiempo real de lo que

esta sucediendo en la construccion del film.
Para ello es necesario realizar el montaje en rrsicsn y programar el
ordenador para adquirir espectros periddicamenfgogesarlos una vez que haya

terminado el proceso de fabricacion.

Esta monitorizacion también nos permite extraenfiarmacion espectral de las

resonancias generadas y de cOmo estas se despiaaryitud de onda.
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5.4.2) Dip-Coating

El método del dip-coating esta basado en el sedaldsubstrato cada vez que es
sumergido dentro de una disolucion con un surféetéigura 5.19). De esta manera, se
va depositando una pelicula delgada, en este cazhante capas, en el sustrato
correspondiente.

Una gran ventaja es que se puede realizar la déos temperatura ambiente.
El dip-coating llega a ser realmente efectivo cweasd prepara una gran cantidad de
material, debido a su coste de estos, aunque lasilps presentan una conductividad
ligeramente inferior a las fabricadas por métodogepbosicion fisica por vapor como el

Sputtering [32].

—_—

Figura 5.19: Esquema del método Dipp-coating.

Al igual que con el método Spin-Coating, la vadacide los distintos
parametros de las inmersiones como son la velodigadxtraccion del sustrato, los
tiempo de inmersion y calcinado o la composiciénlalalisolucion, dardn lugar a

variaciones importantes en la capa depositada susahato.
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Parametros utilizados durante el proyecto

- Preparacion de los sustratos.
a) Se introducen los sustratos en ultrasonidosletergente durante 10 minutos.
b) Lavar varias veces con agua ultrapura.

c) Hervir durante 10 minutos en acetona y retépidamente

- Se prepara las disoluciones

Como norma general, se va a seguir el procedimiaigscrito en [28]
utilizdndose disoluciones 0.1 molar en etanol dedistintos materiales, tanto para el
ITO, el IOz 0 el SNQ

a) -Para depositard@; .~ Se disuelven 1104 mg de@i; en 50 ml de Etanol.
-Para depositar SnQ. Se disuelven 1750 mg de Sp€h 50 ml de Etanol.
-Para depositar ITQ. Se disuelven 998mg de InGl 175 mg de Sngkn 50
ml de Etanol.

b) Se deja agitando la disolucion por lo menosrao

c) Se afiade 1ml de surfactante Tween 80 a la maatdaior.

d) Se deja agitando hasta el dia siguiente.
Construccion

El resumen de todos los parametros utilizados depasicion seria el siguiente:

- Molaridad — 0,1M

- Numero de Capas — 10

- Velocidad de bajada — 1,28 cm/s
- Tiempo de remojo — 1 min

- Velocidad de subida - 4 cm/s

- Tiempo de calcinado — 20 min
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- Temperatura de calcinado — 500° C

- Tiempo de Curado final en,N — 3h

. Se introducen los sustratos en las disoluciones yejan durante 1 minuto

sumergidos. Posteriormente son retirados a unaideld de 0.4 cm/seg.

. Una vez realizado el proceso anterior se introéliseistrato en el horno a 500°C
durante 30 minutos al aire.

. Repetir el proceso hasta que se hayan construidadds.

. Curado: Una vez construidas las capas se introglumgstrato en un horno a 500

grados en atmosfera de nitrogena)(lurante 3 horas.

Comprobacion

Una vez que se tienen las fibras con el 6xido neetélepositado sobre ellas hay
que empalmar una porcidén de la fibra depositadairdes 4 cm. de longitud a los
extremos de los cables de fibra que estan coneattn$ para empalmar en los

diferentes equipos.

Cuando ya tenemos la porcion de fibra depositadplaga a un cable de fibra
Optica, se realiza el montaje requerido por la®lpag, con el objetivo de observar el
espectro electromagnético de la luz que atravias@ibfta, que es modificada por el

recubrimiento que se ha depositado sobre la fibra.
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6.1) MATERIALES GENERADORES DE LMRs

6.1.1) ITO

Inicialmente se comenzo6 con el estudio de los mamidntos de ITO. Para ello
se fabricé un dispositivo con este material medidattécnica dip-coating. En la figura
6.1 se observan la fotografia SEM de este recubnioj y con las que pudimos
observar que el film poseia un espesor de 116nms®P@arte Los datos del AFM
arrojaban unos valores de rugosidad RMS de 0.6803 n

um 5.19nm

ITO COATING

OPTICAL

Figura. 6.1: Imagenes SEM y AFM de los dispositifaimicados.

En la figura 6.2 (a) se muestran la simulacion elgpectro de transmision
obtenido para el dispositivos comentados anterinteneEstos resultados se pueden
comparar con la figura 6.2 (b) que muestra logltados experimentales obtenidos para

el mismo dispositivo.
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Figura. 6.2: Espectros de transmision para recudnios con 1TO de 116 nm. (a)Tedrico y

(b).Experimental

Se puede apreciar en la comparacion de ambas diglarasimilitud entre los

datos obtenidos mediante la simulacion y los obtsexperimentalmente.

Caracterizacion del refractémetro.

Una vez comprobado que el recubrimiento generabardaonancias en los
dispositivos, se procedié a la caracterizacionadeespuesta del dispositivo fabricado
frente a variaciones en el indice de refraccioerext Para ello se procedié a sumergir
el dispositivo en diferentes disoluciones con eifiées concentraciones de glicerina con
agua, variando su indice de refraccion desde 1(B20% agua) hasta 1.461 (100% de
glicerina).

Las respuestas de estos dispositivos estan refkedla figura 6.3.
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Wavelength (nm)

Figura. 6.3: Variacion del espectro en transmisigmerimental obtenido al sumergir la parte senshle
disoluciones a diferente indice de refraccién (1,32339, 1.358, 1.378, 1.400 y 1.422)

Para poder determinar los valores de sensibiligadada dispositivo se necesita
poder calcular el maximo del pico que indica elovanaximo de perdida de esa
resonancia en esa longitud de onda. Para que aktelocc se realizase de forma
automatica, se disefié una serie de algoritmos datab@& que nos ayudasen a realizar
estos calculos y el tratamiento de los datos dedomas rapida. Estos algoritmos se

presentan en el Anexo 1.
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Figura. 6.4: Longitud de onda de la resonanciaianién del indice de refraccion.

Una vez determinado el maximo de los diferentesspise puede calcular el
valor de sensibilidad del refractometro, que caacton la pendiente de la recta que
une los maximos calculados anteriormente. En lardidg.4 se muestran las curvas de

sensibilidad de cada uno de los refractometros. séasibilidad que posee este
refractometro es de 1520 nm/ RIU.

6.1.2) Oxido de Indio

Como se habia comprobado y caracterizado el coamp@mhto de los
refractdmetros basados en LMR utilizando ITO, sasierd la opcion de que los
materiales que componen el ITO pudiesen generard ptR si solos. El elegido fue el
Oxido de Indio, y tras comprobar que en el modetsito del material se cumplian con
las propiedades de generacion de este tipo deamsias, se procedio a la fabricacion
con este material.
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33.5nm

In, 0O, coating

Optical Fiber core onm

200nm

Figura. 6.5: Imagenes SEM y AFM de los dispositifai@icados

Como podemos observar en las fotos SEM que apaegcknfigura 6.5, la capa
depositada sobre la fibra 6ptica muestra bastam®beneidad y un espesor de 49 nm.
Por otro lado, la imagen AFM de este recubrimiare permite extraer unos valores de

rugosidad de 1.589 nm para el recubrimiento.

0 b) 0
™ ] m 5
i i
()] ) i
(8] [S)
[ c
g 5 g 10
£ £
(7] [7,]
[ [
E & B
-10 e | | -20 | | |
500 800 1100 1400 500 800 1100 1400
Wavelength (nm) Wavelength (nm)

Figura. 6.6: Espectros de transmision para recubnios con INO; de 49 nm. (a)Teodrico y

(b).Experimental
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Como para el caso anterior, también se calculasmgaro de transmision para
este material y se muestra en la figura 6.6. Bs @0 se observa la aparicion de dos
picos de resonancia, al contrario que en el ITOsgle se observa uno.

Ante la sospecha de que este fenbmeno sea causaddéog modos de

transmision se realiz6 un estudio del fenémeno.
Descripcion del fenébmeno de resonancia en funciére anodos de propagacion.

Utilizando el modelo tedrico descrito anteriormegtéesarrollado en [13] se
llevd a cabo un estudio con el objetivo de obsemfarlas diferentes resonancias
producidas sobre la fibra éptica recubierta de yTOxido de Indio. Con los modelo de
ITO y Oxido de Indio presentados anteriormenteesdizara una primera simulacion. El
resultado se muestra en la Figura 6.4 donde s&armir separado la contribucion de
cada uno de los modos de polarizacion.

En vista de los resultados obtenidos en la figurase puede concluir que la
cercania de ambos modos de polarizacion (TE y @Mgl caso del ITO producen un
solapamiento de las resonancias creadas por édlogue origina un solo pico de
resonancia, mientras que en el Oxido de Indio ¢sspilarizaciones de la luz se pueden
observar en un doble pico (un pico para cada pelaidn) en lugar de un solo pico (las
dos polarizaciones se superponen). Esta es uneemtifa importante entre los dos
materiales ya que la aparicion del doble pico nampqrciona la ventaja de poder

realizar mediciones con 2 referencias aumentanida gsecision de las medidas.
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b) Indium Oxide

TE =——TM =—TE+TM

a) ITO
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Figura 6.7 Simulaciones de los espectros de transmobtenidos
1.339 RIU para (a) 220 nm ITO, (b) 49

800 1100 1400 1700

Wavelength (nm)

con un indice de refraccion exteao
nm In203.[13]

Como ya se ha explicado anteriormente, en el queetalaban los modelos

tedricos del ITO y del kD3, en los espectros obteni

dos de los dispositivbadados

con InO;3; se observan los dos modos TE y TM de polarizagit@ntras que en el ITO

se observa un solo pico debido a la contribuciéardbos modos.

1700 B
l, == 15t resanance {Indium Ozidal
== 2nd resonance |r‘|(§§|l.lr‘l'l Chide)
=415l resonancea ([ | L)
-E 14004 A =8-2nd rescnance {[TQ)
=
i
=
2 1100
=L
1]
=
o
= 200
.
EDU 1 I 1 1 1 1 I 1 I 1 1
200 60 100 140 180 220 260 300 240 380 420 450 500

Thickness (nm)

Figura. 6.8: Resonancias del ITO y@3 en funcion del espesor de capa depositada. [13]
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Otra diferencia que se puede observar entre elyl€0oxido de indio se aprecia
en la figura 6.8. Aqui se ve como el 6xido de ingiantiene la relacion lineal entre el
grosor de capa y la longitud de onda de las resesmmmientras que el ITO no conserva
esta linealidad. Este fenbmeno ocurre porque easa del 6xido de indio se satisfacen

las condiciones para los modos con perdida emgbr&00 nm-1700 nm.

Una conclusién que se puede extraer de la figuBae§. que en el ITO las
resonancias LMR estdn mucho mas distanciadas shijee en el éxido de, y solo
cuando se aumenta mucho el espesor de la capaQl¢4dl0 nm) se puede llegar a
observar el segunda LMR. Por el contrario en ed@xie indio con tan solo 49 nm ya se

observan las dos LMR en el rango de 500 nm — 1#20 n

Caracterizacion de los refractémetros.

Para ello se procedié andlogamente al caso deld®0mergir el dispositivo en
diferentes disoluciones con diferentes concentr@siale glicerina con agua, variando
su indice de refraccion desde 1.321 (100% agudp Ha461 (100% de glicerina). La
figura 6.9 se observa la variacion del espectrduerion del indice de refraccion

externo.
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Figura. 6.9: Variacion del espectro en transmisigmerimental obtenido al sumergir la parte senshle
disoluciones a diferente indice de refraccién (1,32339, 1.358, 1.378, 1.400 y 1.422)

Los valores de sensibilidad obtenidos para estaatgimetro son de 4.067 nm /
RIU para el modo TE, mientras que se obtienen 41900/ RIU para TM como se

observa en la figura 6.10.

~— 1600 |
E /
[ -
—— T
i -
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c
Q
Q
>
‘;" 800 |
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1.31 1.35 1.39 1.43

Refractive Index

Figura. 6.10: Longitud de onda de la resonancifecion del indice de refraccion. (Rojo) Modo TE y

(Azul) Modo TM.
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6.1.3) Oxido de Estafio

Una vez caracterizado la respuesta dgDincomo refractometro, se continud
con el otro material que compone el ITO. Se fabtinddispositivo de SnOmediante
dip-coating. La fotografia SEM que aparece endarfi 6.11 nos revela que el espesor
de este recubrimiento es de 65 nm. A su vez laém#@d-M nos proporciona el dato de

la rugosidad RMS igual a 3.77 nm.

13.09 nm

Figura. 6.11: Imagenes SEM y AFM de los disposgifabricados

La simulacion del espectro de transmision de estétemal y la hallada
experimentalmente se muestra en la figura 6.12eod observar la similitud entre

ambas y como en esta ocasion aparece un LMR.
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Figura. 6.12: Espectros de transmision para recugmntos con Sngde 65 nm. (a)Tedrico y

(b).Experimental
Caracterizacion de los refractbmetros.
Una vez obtenidas las resonancias en el disposiseo procedié a la

caracterizacion de la respuesta frente a variasieneel indice de refraccion externo. La

respuesta de este dispositivo esté reflejada fgula 6.13.
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Figura. 6.13: Variacion del espectro en transmisi{perimental obtenido al sumergir la parte seasbl
disoluciones a diferente indice de refraccion (1,32339, 1.358, 1.378, 1.400 y 1.422)

Una vez determinado el maximo de los diferentesspise calcula el valor de
sensibilidad del refractometro, que coincide compéadiente de la recta que une los
maximos calculados anteriormente. En la figura 6s&4 muestran las curvas de

sensibilidad de cada uno de los refractdmetros.
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Figura. 6.14: Longitud de onda de la resonancifuecion del indice de refraccién

Los valores de sensibilidad obtenidos son de 833%RiJ y 3559 nm/RIU para
el primer y segundo LMR de SpO

6.1.5) TiO, / PSSy PAH / PAA

Otro tipo de materiales candidatos a poder gendvid en fibra optica son los
dispositivos conformados por los materiales JJR3S o los fabricados con PAH/PAA.
Segun los modelos tedricos calculados anteriormesg®s materiales cumplen las
condiciones para la generacion de las resonanéias.este apartado tratara sobre la
fabricacion de estos dispositivos y su caracteidzac

Para poder fijar estos materiales sobre la filpticé se ha utilizado el método
LbL explicado anteriormente en el apartado 5 @iido el montaje en transmision. Al
finalizar la deposicién, el film resultante se atvaemenos compacto que los obtenidos
con los 6xidos metélicos, como se observa en ladi®.15. Esto es debido a que la
estructura formada por las cadenas de polimerosnhgque los pliegues de dichas

cadenas poliméricas creen un film poroso.
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Figura 6.15. Imagenes SEM de los recubrimieneo&@yl TIO2PSS sobre fibra 6ptica con un espesor de
1200nmy (b) PAH/PAA sobre fibra 6ptica con unessp de 1000nm.[33]

La simulacion de los espectros de propagacion ties esateriales a diferentes

espesores de film depositado mostré la generac@démaualtiples resonancias como se

puede apreciar en la figura 6.16 y 6.17

a) TiO, (simulation) b)
0
4 333 nm
g ==1165nm
—_ . 1 —
o
g " g
o] | @
5 ol
£ £
n 0
c h s
FT E
16 +————+—————f——t
500 700 900 1100 1300 1500

Wavelength (nm)

TiO, (experiment)

16 +

333 nm
==1165 nm

=20
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1 | | 1
et
700 900 1100 1300
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Figura 6.16 Espectro de transmision para dos valdiferentes (333 y 1165 nm) de F#@ES (con el

indice de refraccion externo a 1.321): (a) teorfbd experimental. [33]
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b) PAH/PAA (experiment)
750 nm
=== 1200 nm
_4 4
) i
2 i
g 8-
g ]
m
£
E -12 1+
]
c
&
F el
20 e

400 600 800 1000 1200 1400
Wavelength (nm)

\aftiferentes (750 y 1200 nm) de PAH/PAA (con el
.321): (a) tedribh experimental. [33]

Como se explicd en el apartado 5, una de las \@ntpje posee este método de
deposicion es la posibilidad de monitorizar el psay poder observar el crecimiento
del film y la aparicién de las resonancias en tiemgal. La figura 6.18 y 6.19 muestran
la simulaciéon de la construccién y su monitorizacidel proceso de construccion
obtenido para cada uno de los materiales.

a) - b
TiO_/PSS (simulation) Transmission (dB) ) TiO /PSS (experimental) Transmission (dB)
1500 0 1500 0
1400 1400 2
1300 2 1300
1200 1200 4
£ 1100 4 E 1100 5
£ 1000 £ 1000
c £ < 8
£ 900 £ 900
>
§ 00 s £ 800 -10
700 700 12
600 ‘ 10 600 a4
500 | 500
400 400

-12

200 400 600 800

Thickness (nm)

1000 1200

600 800
Tickness (nm)

1000 1200

Figura 6.18 Respuesta espectral obtenida en fud@bespesor del film depositado para recubrim&nto

de TiO/PSS (con el indice de refraccion externo a 1.32] Xeorico, (b) experimental. [33]
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a) PAH/PAA (simulation) Transmission (dB) b)
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Figura 6.19 Respuesta espectral obtenida en fud@bespesor del film depositado para recubrim&nto

de PAH/PAA (con el indice de refraccion externa221): (a) tedrico, (b) experimental. [33]

Caracterizacion de los refractébmetros.

En este tipo de materiales también es posiblezegalina caracterizacion de la
respuesta de la resonancia a los cambios en imdkcesraccion. La figura 6.20 muestra
el espectro de transmision de un dispositivo faloldccon TIQ/PSS frente a variaciones
del indice de refraccidn externo utilizando dis@ues de distintas concentraciones de
glicerina. Para el caso de los recubrimientos dél/PAA no se ha podido realizar
dicha caracterizacion debido a que el dispositealsteriora y no recupera su estado

inicial si es sumergido en este tipo de disolucsone

-60 -



Lisdversided
Pibla de Nevarma

Wafarroakn
Uadberisiizse Pablikon

Pedro Sanchez Zabal u p n a

Transmission (dB)

-12 . I . 1 . I . I
500 700 800 1100 1300

Wavelength (nm)

Figura. 6.20: Variacion del espectro en transmisibtenida al sumergir la parte sensible en disahes

a diferente indice de refraccion (1.32, 1.34, 3.3843) para recubrimientos con BiBSS

De las multiples resonancias obtenidas con esteriaiatcabe destacar que la
obtenida con un recubrimiento de 500 nm de TiOO3/P§ue corresponde con la
primera resonancia cuando esta se situada en &otne 1100 nm, es la que mayor
desplazamiento en longitud de onda obtiene. Estplaleamiento de 316nm como se

observa en la figura 6.21, corresponde a una skdaibtotal de 2872 nm/RIU.

1500

1400 + T

1300

1200 +

1100 +

1000 \ T T T \ T
1.3 132 134 136 138 1.4 142 1.44

Refractive Index (RIU)

Maximum wavelength {(nm)

Figura. 6.21: Longitud de onda de la resonancifuecion del indice de refraccion obtenida con un
recubrimiento de 500 nm de TiPSS
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Tabla resumen

Tabla 6.1 .Resumen de los parametros para losdiisfes fabricados con ITO, 10;, SnQ,

TiO,/PSS y PAH/PAA
. indice de Rango de Longitud de Sensibilidad
Material Espesor ) ) Ref
Refraccion deteccion onda (nm) (nm/RIV)
ITO 116 nm ~15 1.321/1.422 1150/1400 1.520 [30]
1400/1650 4.067 TE [30,
In,O3 86 nm ~2 1.321/1.422
950/1450 4.000 T™M 31]
1.321/1.422 850/1600 8.355 1°LMR
SnG, 65 nm ~2.5 [32]
1.321/1.422 450/750 3.554 2°LMR
TiO,/PSS 500 nm ~1.9 1.32/1.43 2872 [33]

PAH/PAA  1.000 nm ~148

La tabla 6.1 recoge un resumen de todos los datesidos para los dispositivos
fabricados y caracterizados anteriormente. Se pdestacar la relacién que existe entre
el indice de refraccion y la sensibilidad del refidanetro.

La mayor sensibilidad se ha obtenido con el refiraetro fabricado con SnO
con un valor de 8355 nm/RIU. Este material tamloi@ncide con el material de mayor

indice de refraccion.

6.2) SENSORES DE HUMEDAD BASADOS EN LMRs

El objetivo de este apartado es comprobar la respugue presentan los
dispositivos fabricados con los materiales estusfidcente a variaciones de la humedad
relativa (RH) externa. Para ello se ha utilizada cdmara climética para generar dichas

variaciones de RH.
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La camara climatica permite el control de los patios de temperatura y
humedad mediante el programa informatico “WinkratoS8on este software se
programaron dos pruebas consistentes en variacames parametro manteniendo el

otro constante.

Dispositivos fabricados con ITO.

890 T : - 90
—_— 80
S
C 885 - 70
—
—
< 60 N
m —
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880 50
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2 - 40
m i
; 875 30
20
870 T f \ ] r f \ f 10
0 600 1200 1800 2400 3000
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Figura. 6.22: Respuesta de la resonancia en fudeida humedad relativa presente [34]

Como se observa en la figura 6.22, se han realizados de variaciones de
humedad relativa a dispositivos fabricados con €B@ variaciones entre el 20% vy el
80% de humedad en variaciones del 10%. Los espederenaterial utilizado para los
dispositivos de estas pruebas fueron de 116 nrii@elas variaciones producidas por
la variacion de humedad fueron de 17 nm. Las skidsitbes que arroja es de 0.283
nm/%RH

Dispositivos fabricados con 1aOs.

En la figura 6.23 se observa la respuesta de dismasfabricados con h®©3; a

ciclos de variaciones de humedad relativa con viangs entre el 20% y el 80% de
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humedad en variaciones del 10%. Los espesores deriahautilizado para los
dispositivos de estas pruebas fueron de, 86 nm,@g.ILas variaciones producidas por
la variacion de humedad fueron de 8 nm y 2.5 nma pamodo TE y el modo TM de
In,O3 respectivamente. Las sensibilidades son de 0.48%RH y 0.042 nm/%RH para
el modo TE y el modo TM del J@; respectivamente.
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Figura. 6.23: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para los

recubrimientos. (a) modo TE de,@y, (b) modo TM de 105 [34]

Dispositivos fabricados con Sn@
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Figura. 6.24: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para los

recubrimientos de SnO

Como se observa en la figura 6.24, se han realizados de variaciones de
humedad relativa a dispositivos fabricados So@h variaciones entre el 20% y el 80%
de humedad en variaciones del 10%. Los espesoranatierial utilizado para los
dispositivos de estas pruebas fueron de 65 nm @g. &as variaciones producidas por

la variacion de humedad fueron de 6 nm. Las sditsitli que arrojan es de 0.107

nm/%RH.
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Dispositivos fabricados con TiQ/PSS y PAH/PAA

El mismo proceso se realizd para los recubrimierdaizados con Ti@PSS y
PAH/PAA. En este caso las variaciones se realizdedr20% al 90% para el THPSS

y del 20% al 80% para el PAH/PAA. En ambos casosti@cion se realiz6 mediante
rampas.
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. 6.25: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para el
recubrimiento de 1.300nm de Ti#BSS. (a) 1° LMR y (b) 2° LMR [36]

Time (min)

En la figura 6.25 se muestra la respuesta dinadadas dos primeros LMRs de
un recubrimiento de 1.300 nm de RIBSS frente a la variacion de RH%. Se ha
obtenido un desplazamiento en longitud de ondaO@enin para el primer LMR y 68
nm para el segundo LMR. La sensibilidad de estagnancias es de 1.43 nm/RIU y
0.97 nm/RIU para cada una de los LMR respectivaement

Para el caso del material PAH/PAA se ha expuestdispositivo fabricado con
un recubrimiento de aproximadamente 140 nm a ldacranes de RH%. La respuesta
dindmica de los dos primeros LMR se muestra eiglad 6.26.
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Figura. 6.26: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para el

recubrimiento de 140nm de PAH/PAA. (a) 1° LMR y Z8)LMR [37]

Este material ha mostrado buena repetitividad ervdaiaciones de RH%, pero
muestra no linealidades en el rango cercano al 88%H. Esto se debe a que esta
matriz polimérica no es adecuada para trabajailtes @ngos de RH. Sin embargo se
ha obtenido una respuesta lineal en el rango daciéan entre el 20% y el 60%. Se ha
obtenido un desplazamiento en longitud de ondalden2 para el primer LMR en ese
rango y 4 nm para el segundo LMR. La sensibilidadedtas resonancias es de 0.51

nm/RIU y 0.1 nm/RIU para cada una de los LMR retpamente.

Dispositivos fabricados con ITO + PAH/PAA y In0O3 + PAH/PAA.

Como conclusion de este apartado, se ha realizadofabricacion de dos
dispositivos diferentes aunando las dos técnicasfatdeicacion y dos materiales
diferentes de los analizados anteriormente pargpuurar si se mejoran las propiedades
de estos materiales por separado.

Los dispositivos que se han fabricado tienen laietra siguiente: Una primera
capa generadora de LMR de ITO para un caso y4® |para el otro caso. La segunda
capa es un film de PAH/PAA. El primer dispositiveffabricado con una capa de ITO

de 116nm mediante dip-coating y sobre este recudmim se fijo un film de PAH/PAA
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consistente en 100 bicapas de este compuestop&dasestimado de este segundo film
es de 700 nm.

En la figura 6.27 se muestra la respuesta dinami@adispositivo frente a
variaciones de RH% entre el 20% y en 90%. El despiéento maximo obtenido fue de

54 nm, obteniendo una sensibilidadodg33 nm /%RH.
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Figura. 6.27: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para el
recubrimiento de 116 nm de ITO + 700 nm de PAH/P[34]
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El segundo dispositivo fue fabricado con una capangD; de 86nm mediante
dip-coating y sobre este recubrimiento se fij6 m e PAH/PAA consistente en tan
solo 13 bicapas de este compuesto. El espesoraektide este segundo film es de 90
nm.

La figura 6.28 muestra la respuesta dinamica dgadiitivo frente a variaciones
de RH% entre el 20% y en 80%. En este caso sei@stuckespuesta dindmica tanto del

modo TE como del modo TM por separado, ya quereaterial o permitia.
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Figura. 6.28: Respuesta de las resonancia en fudeida humedad relativa presente para el
recubrimiento de 86 nm de,{D; + 700 nm de PAH/PAA. (a) Modo TE y (b) Modo TM4]3

El desplazamiento obtenido fue de 56 nm para elonTdtly 46 nm para el TM,
obteniendo una sensibilidad de935 nm/%RH y 0.769 nm/%RH para estos modos
respectivamente.

Este dltimo dispositivo ha alcanzado rangos deilsdéidad similares a los
obtenidos con el dispositivo de ITO con 100 bicapas PAH/PAA, reduciendo

palpablemente el tiempo de fabricacion del sensor.
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Tabla resumen
Tabla 6.2 .Resumen para los dispositivos fabricadodTO, InOs;, SNGQ, TiO,/PSS,
PAH/PAA, ITO+ PAH/PAA Y InOs+PAH/PAA.

_ Longitud de Rango de deteccion Sensibilidad
Material Ref
onda (nm) %RH (nm/%RH)
ITO 870/890 20-80 0.283 [34]
965/980 0.133
IN,03 20-80 [34]
605/610 0.042
SnG 605/615 20-80 0.107 [35]
) 1000/1230 1.431° LMR
TiO,/PSS 20-90 [36]
700/780 0.97 2° LMR
700/745 0.51 1° LMR
PAH/PAA 20-80 [37]
530/540 0.12°LMR
ITO + PAH/PAA 1430/1500 20-90 0.833 [34]
1450/1500 0.935 TE
In,O; + PAH/PAA 20-80 [34]
1000/1070 0.769 TM

La tabla 6.2 recoge un resumen de todos los datesidos para los dispositivos
fabricados y sus respuestas a las variaciones dé &tas que han sido sometidos. Se
puede destacar que aunando dos tipos de matezates son el ITO + PAH/PAA o el
In,O3 + PAH/PAA se ha mejorado la sensibilidad a la hdadefrente a la respuesta de
estos materiales por separado.

La mayor sensibilidad se ha obtenido con el reauibrito de TiQ/PSS, con un
valor de 1.43 nm/%RH.
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FINALES
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En esta seccién final se comentara a modo resuaseprincipales resultados
obtenidos en este proyecto relacionandolos enlivs phra dar una vision general del

trabajo realizado.

El proyecto se ha centrado en conseguir depd$itaroxido de indio y oxido de
estafio en la fibra Optica, a la vez que se adquivdametodologia de trabajo correcta en

la utilizacion de equipos y sustancias del labai@to

Una vez conseguido el objetivo de depositar satisfiamente los materiales en
la fibra se han realizado diversos estudios sostia éde los que se han podido extraer

las siguientes conclusiones:

Se ha observado la apariciéon de LMRs en los esede las
fiboras depositadas con los materiales estudiadeste Eenomeno
permite al dispositivo ser capaz de medir cambiosek indice de

refraccion externo.

. Se ha comprobado como variando el espesor deld@positado

se puede modificar la localizacién de las resorenci

. Se ha comprobado como aumentando el indice dacogdn del
material que genera los LMRs se consigue un aumemtola
sensibilidad del dispositivo, llegando a obtenersg@lidades de 8355
nm/RIU.

. Se ha mostrado que el 6xido de indio, permite mbsdos dos
modos de polarizacion de los LMR por separado yzaraasi medidas

con dos referencias.
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. Se ha conseguido visualizar mas de un LMR y caarstatmo la
sensibilidad decrece conforme aumenta el ordenL8#R, siendo

siempre el primer LMR el de mas sensibilidad.

. Los dispositivos fabricados han sido expuestesraciones de

humedad relativa, comparandose entre si.

. Se han fabricado sensores utilizando una mezdasdmateriales
anteriores, comprobando que estos mejoran la rs&pude los

materiales por separado.
Se puede concluir diciendo que se ha realizado camacterizacion de varios

materiales generadores de LMRs que por sus cuakdad convierten en unos buenos

candidatos para servir de base en la fabricacidotdeos sensores.
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8) LINEAS FUTURAS
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A continuacién se intentara exponer las posiblesa futuras y aspectos a

desarrollar a la conclusion de este proyecto.

. Fabricar sensores para la medicion de parametroméiiicos utilizando
aptameros.
. Buscar materiales nuevos que cumplan las propisddelgeneracién de LMRs

con indice de refraccidn alto para desarrollar nsaefractometros ya que un indice de

refraccion alto tiene relacién con tener una bissmsibilidad.

. Caracterizar la respuesta de los dispositivosdatdds con indices de refraccion

extremos superiores al indice de refraccion diota Hptica.

. Depositar sobre diferentes tipos de fibras como HGH-, LPGs., etc.

. Fabricar un dispositivo portatil interrogador optique integre este tipo de

sensores basados en LMR.
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Anexol: Funciones en Matlab

En este apartado se va a comentar las funcioee8atias para el tratamiento de
los datos obtenidos. Las funciones creadas tratameprimer término de agrupar los
datos obtenidos de varias fuentes para poder openaellos de forma conjunta.

Funcién: Juntar txt.m

[A] = textread('HR4000-12capas.txt');
[C] = textread('NIR-12capas.txt);

[M N]=size(A);
[M1 N1]=size(C);

matriz_final=[];
I=zeros(3,N);
B(1:3034,1)=A(1:3034,1);
C1(1:430,1)=C(71:500,1);
D(;,1)=[B(;, 1):C1(: 1)]
matriz_final(:,1)=D(:,1);

for i=1:N/2
u=2%;
B(1:3034,i+1)=A(1:3034,u);
C1(1:430,i+1)=C(71:500,u);
end

for k=3:N/2+1
for j=1:2
suavizar(:,j)=B(:,k);
end

se = strel('line’, 90, 90);

closeBW = imclose(suavizar,se);
suavizarl =imopen(closeBW,se);

dif=suavizar1(3034,1)-C1(1,k);
C1=C1+dif;
D(:,k)=[suavizarl(:,1);C1(:,K)];

for h=1:2
juntos(:,h)=D(:,k);
end

sel = strel(’line', 40, 90);
closeBW = imclose(juntos,sel);
suavizar2 = imopen(closeBW,sel);

L = watershed(suavizar2);

rgb = label2rgb(L,'jet',[.5 .5 .5]);
P=rgb(:,1);

indices= find(P==128);

I=length(indices);

if 1>0
for z=1:1
if D(indices(z),1)>400
picos(z,k-1)=D(indices(z),1);
end
end
end

matriz_final(:,k-1)=juntos(:,1);

end

Esta funcion se ha utilizado para agrupar los datbsenidos de los
espectrometros Hr4000 y NIR512, para asi obtenerango continuo de datos en el
espectro electromagnético que va desde los 450 iroGnm.

Para aplicar la funcién basta con sustituir el n@mbe los archivos que
queremos enlazar y en la variable “matriz_finalteslemos una matriz compuesta por
los datos de los dos espectrometros ya preparadapananipulacion.

Ademas de la matriz resultante, también se reahasblsqueda de los picos que
presentan las sefiales recogidas por los especto@ngtque son producidos por las

resonancias LMR. Esta funcion tiene la ventaja we guede encontrar mas de un pico
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de resonancia, necesario por la aparicion del fenénde doble resonancia con el
IN203.

La primera parte de la funcion consta de las inioi@es de las variables que se
van a utilizar a lo largo del programa, posterianteese realiza una seleccion de los
datos que se va a utilizar, puesto que longitudesrtla por debajo de los 400 nm y
superiores a los 1700 nm no interesan.

El cuerpo fundamental del programa lo conformaueld “for k=3:N/2+1” que
calcula la diferencia entre los datos tomados daltis archivos para luego juntarlos en
la variable “D”.

Para la deteccion de los picos se utiliza una imiiamada Watershed”  que es
la que marca los picos. Para validar los picosrotits y verificar que estos son los que
realmente se querian se realiza un suavizadouad¢aoh y se introducen las condiciones
gue queremos que cumplan nuestros picos. De estaafpodemos realizar una

basqueda localizada en una region concreta detespsectromagnético.

Funcién: Espectromod.m

N=35; C(n,’)=Ejez,

for n=1:N+1 end
filename=strcat('NIR_',num2str(n-

1,'%05.0f),".txt"); D=str2double(C);
h=fopen(filename);
x=textscan(h,'%s X=str2double(EjeY);

%s','Headerlines',17); D=(D/1000)";
fclose(h); [M N]=size(D);
EjeY=x{1}; D=D(1:M-5,3);
EjeZz=x{2}; X=X(1:M-5)/100;

Esta funcion se utilizé para agrupar los archivesegados por el software
“Espectra Suite” en la realizacion de las pruebadaecamara climatica. Durante la
realizacion de estas pruebas se generaba un fideedatos cada intervalo de tiempo
programado, con lo que el numero de archivos m@salelevado para su tratamiento

individual.
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La finalidad de este programa es la de recogeddtss de los ficheros “txt” para
poder convertirlos a un formato con el que podenimdarlos y agruparlos todos
juntos.

En la variable N hay que introducir el nimero dehaos que se poseen, esto
indicara el nUmero de iteraciones que tiene quiizeeael programa. El tratamiento de
los archivos se realiza de forma individual, de emargue la lectura y conversion de los
datos de un archivo se realiza de forma integrasade comenzar con el siguiente
archivo.

Como variables finales obtenemos en “D” la matte gontiene los datos de
todos los archivos, y “x” es la variable que sdiastipara albergar los datos de las
longitudes de onda. Estas variables se han guardaldolargo del proyecto como

“Matrizjunta” y “eje” para luego poder utilizar est datos con otras funciones.

Funcioén: Picos.m

load('eje.mat'); suavizar2 = imopen(closeBW,sel);
load('Matrizjunta.mat');
[M N]=size(D);

L = watershed(suavizar2);
fori=1:N rgb = label2rgb(L,'jet',[.5 .5

5]);
for j=1:2 P=rgb(:,1);
suavizar(:,j)=D(:,); indices= find(P==128);

end

I=length(indices);
se = strel('line’, 90, 90);
closeBW = imclose(suavizar,se); if 1>0
suavizarl = imopen(closeBW,se); for z=1.l

if X(indices(z),1)>400
&& X(indices(z),1)<700

for h=1:2 pic(i)=X(indices(z));
juntos(:,h)=D(:,i); end
end end
end
sel = strel(line’, 40, 90); end

closeBW = imclose(juntos,sel);

La funcion “Picos.m” se ha utilizado siempre despdé utilizar la funcion
“Espectromod.m” ya que necesita de los datos gdosrapor esta para su

funcionamiento.
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Esta funcién es realmente una modificacion de fecifin “Juntar_txt.m” que
solo utiliza el modulo de busqueda de picos, peatnente los datos ya estan todos
agrupados al haber sido tratados con anterioriddd fincion “Espectromod.m”.

Con este programa lo que pretende obtener datoe kmbdesplazamientos de
los picos en funcién del tiempo guardados en laakbr “pic”. Para la posterior
visualizacion de los datos se pueden utilizar fmes como “plot” o “steam” o realizar

Su representacién en otros programas como pued¢t Eercel.
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