Univ crsldad
Publica de Navarra

Nafarroako
Unlburtslt'll«, Publikoa

Universidad Publica de Navarra

Escuela Técnica Superior de Ingenieria Industrial, Informatica
y de Telecomunicacion

Tesis Doctoral

Desarrollo de sensores basados en guia de onda
planay fibra optica.

Autor: Omar Fuentes Lorenzo

Directores: Dr. Jesus Maria Corres Sanz
Dr. Ignacio del Villar Fernandez

Pamplona, 2022

https://doi.org/10.48035/Tesis/2454/42134



https://doi.org/10.48035/Tesis/2454/42134
https://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/4.0/

UNIVERSIDAD PUBLICA DE NAVARRA

ESCUELA TECNICA SUPERIOR DE INGENIERIA INDUSTRIAL,
INFORMATICA Y DE TELECOMUNICACION

Tesis doctoral: Desarrollo de sensores basados en guia de onda plana y fibra

Optica.
Autor: Omar Fuentes Lorenzo
Directores: Dr. Jesus Maria Corres Sanz

Dr. Ignacio del Villar Fernandez

Tribunal nombrado para juzgar la Tesis Doctoral citada:

Presidente:

Secretario:

Vocal:

Revisores externos:

Acuerda otorgar la calificacion de

Pamplona, a los dias del mes de




Abstract

This thesis shows the study and design of various optical waveguide structures. In the first
chapters we work on already known configurations based on single-mode-multimode-single-
mode fibers (SMS) and LPFG to which narrowing techniques are applied by chemical attack
(etching), achieving the objective of improving parameters such as sensitivity.

In the last chapter, a new sensor structure based on planar waveguides deposited with one or
more thin films is presented, with which lossy mode resonances (LMRs) can be generated, a
phenomenon for which different aspects were studied, such as: deposition conditions of the

thin film(s), sensitivity of the structure, deposition materials and resonance optimization.

Resumen

En este trabajo de tesis se muestra el estudio y disefio de varias estructuras de guias de ondas
Opticas. En los primeros capitulos se trabaja sobre configuraciones ya conocidas basadas en
fibras monomodo — multimodo — monomodo (SMS) y LPFG a las que se les aplican técnicas de
estrechamiento mediante ataque quimico (etching) logrando el objetivo de mejorar
pardmetros como la sensibilidad.

En el Ultimo capitulo se presenta una nueva estructura sensora basada en guias de ondas
planas depositada con una o varias peliculas delgadas, con las que se pueden generar lossy
mode resonances (LMRs), un fendmeno para el que se diferentes aspectos como: condiciones
de deposicion de la o las peliculas delgadas, sensibilidad de la estructura, materiales de

deposicidn y optimizacion de la resonancia.
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Capitulo 1. Introduccion.

El guiado de la luz en una guia onda curvada, principio que posibilitd mas tarde el desarrollo de
la fibra dptica, fue demostrado, de manera independiente, por Jean-Daniel Colladon y Jacques
Babinet en Paris en los comienzos de la década de 1840 [1].
Un siglo mas tarde, en 1966, los investigadores Charles K. Kao y George Hockham, afirmaron que
se podia disponer de fibras de vidrio de una transparencia mayor y propusieron el uso de estas
y de la luz en la transmisidn de mensajes telefénicos. Estos demostraban que las pérdidas
existentes en las fibras dpticas disponibles en ese momento eran causadas por impurezas mas
que por efectos fisicos fundamentales como la dispersion, y que las fibras con bajas pérdidas
podrian fabricarse utilizando vidrio de alta pureza [2][3]. Estas ideas se fueron desarrollando y
asi mejoro la calidad de la fibra dptica al pasar de 20 dB/km de pérdidas hasta menos de 0.5
dB/km. Hoy, la fibra dptica se ha convertido en el medio guiado mas utilizado, principalmente
gracias al enorme ancho de banda que presenta frente a otros medios de comunicacidn guiada
como el par trenzado y el cable coaxial.
Aunque las comunicaciones son, indiscutiblemente, la principal aplicacién de la fibra éptica; el
campo de los sensores basados en estas esta adquiriendo una mayor relevancia cada dia. De
hecho, es la plataforma ideal y natural en términos de integracidén de este tipo de sensores en
los sistemas de comunicacion.
La razén para esto es que la fibra éptica transmite luz y la luz puede modularse mediante
pardmetros que afectan a la sefal trasmitida, como la tensidn, la temperatura o el indice de
refraccion del medio circundante. Una técnica muy extendida es mediante la deposicién de
distintos materiales sensibles que permitan modular la luz a través de la fibra dptica en funcion
de casi cualquier parametro (es decir, cualquier variable fisica, quimica o biolégica).
Los sensores de fibra éptica pueden ser clasificados fundamentalmente en dos grandes campos:
en base a cdmo se modula la luz, que los divide en sensores intrinsecos o extrinsecos; y en base
a la deteccién distribuida a lo largo de toda la fibra, como es el caso de los sensores basados en
Raman, Brillouin o Rayleigh scattering, o la deteccidn puntual, como es el caso de los
interferométros o las redes de difraccién sobre fibra dptica. En ambos casos, es importante
considerar las ventajas y desventajas de la fibra éptica. Los principales puntos positivos de la
fibra 6ptica son [4][5]:

e Ligereza y pequefio tamafio (su didmetro suele rondar los 100 um).

¢ Bajas pérdidas, que permiten la medicidn a largas distancias.

¢ Inmunidad a la interferencia electromagnética y de radiofrecuencia.
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* No se requiere alimentacién eléctrica para guiar la luz, por lo que los sensores
resultantes son pasivos, lo cual es muy relevante en entornos con riesgo de explosidn.
e Alto ancho de banda, que permite la multiplexacidon y la deteccion de mdultiples
parametros.
¢ Deteccidn distribuida en lineas de comunicacién de fibra dptica: posibilita multiples
mediciones a lo largo de la propia fibra.
Es bueno insistir en algunas de las ventajas anteriores. En primer lugar, tenemos una capacidad
que es exclusiva de la fibra éptica, como es la posibilidad de realizar mediciones en distancias
de hasta varias decenas de kildmetros, debido a sus bajas pérdidas.
Una segunda ventaja de las mencionadas anteriormente es su pequeio didmetro, que permite
empotrarla en tuneles, puentes o construcciones de hormigdn, [6], [7], y una vez instalada, el
costo inicial se compensa con una monitorizacion continua de variables como tensidn,
temperatura o vibracion, operacidon que puede durar afios y que no afecta a la fibra dpticaen la
gue esta insertada. Ademas de esto, la mejora de las técnicas de nanodeposicidn [8], [9], han
permitido que los sensores de fibra dptica también se utilicen en el ambito de la medicién de
parametros quimicos y bioldgicos [10]—[22]. Otro campo importante es la monitorizacion de la
salud humana, en otras palabras, las ciencias de la biomecanica [23]-[25].
Sin embargo, también existen retos importantes [5], que se van resolviendo progresivamente a
medida que la tecnologia madura:
e Costo.
e Complejidad en los sistemas de interrogacion.
¢ Desconocimiento del usuario final con la tecnologia.
Otras dificultades presentadas por los sensores de fibras dpticas son la fragilidad de estos, la
necesidad de empalmes y, para algunos tipos de sensores, la necesidad de empleo sistemas de
polarizacion.
Entre el amplio rango de sensores de fibra éptica, hay tres estructuras que se adaptan a todas
estas aplicaciones: los interferdmetros, las estructuras basadas en redes de difraccion y las
estructuras basadas en resonancias inducidas por thin film. Todas ellas se enmarcan dentro de

los sensores de fibra éptica basados en deteccidn puntual y se explicardn a continuacién.

1.1 Sensores basados en interferometria.

Los interferdmetros de fibra éptica se basan en la interferencia entre dos ondas de luz

propagadas a través de diferentes caminos épticos que llegan a un receptor 6ptico. La luz
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resultante incluye contribuciones de luz con diferentes intensidades y caracteristicas de fase,

generando un patrén de interferencia dado por:

I = 11 + 12 + 21¢11]2COS((,0) (1.1)

donde |1 e I; son las intensidades de ambas ondas de luz, y ¢ es la fase entre ellas. Dependiendo
de su configuracién dptica y estructura, es posible clasificarlos en cuatro tipos principales de
interferdmetros basados en fibra: interferometros de Fabry-Perot (FPI), interferémetros Mach-
Zehnder (MZl), interferometros de Michelson (Ml) e interferdmetros de Sagnac, siendo los dos

primeros los mas utilizados en estructuras sensoras [26].

“——_ Camino dptico 1
Trasmision
dela luz

Re,
Ubrjp, .
ients
: Xtery,
o

/ S
/ / p A\
[ e/ \‘
pN [
_ / N _ ‘1\ idencia
—~\__“ K / Incnden:la Camino optico2 - e
de la luz Cal"dad w\ dela luz \ de la luz

Fig. 1.1: Esquemas de estructuras basadas en interferémetros, a) FPI intrinseco con espejos entre fibra,
b) FPI extrinseco con cavidad de aire, c) MZI de dos brazos.

1.2 Sensores basados en redes de difraccion opticas.

Las redes de difraccidon, grabadas tipicamente en el nicleo de una fibra éptica, permiten la
generacion de resonancias en el espectro dptico en modos de transmisién o reflexidon, mediante
el acoplamiento de la luz del modo de nucleo a otro modo de copropagacién o
contrapropagacion que puede guiarse en el nlcleo o en el revestimiento de la fibra dptica. Sobre
esta base, los sensores de redes de difraccion de fibra se pueden subdividir en dos grupos segin
el periodo de la red de difraccién: redes de difraccién de periodo corto, generalmente llamadas
Fiber Bragg Grating (FBG), y redes de difraccion de periodo largo, llamadas Long Period Fiber
Grating (LPFG), [27].

Esta clasificacion corresponde a la forma en que se acopla la luz entre el modo de nucleo y el
otro modo que es responsable de la generaciéon de la resonancia. En las LPFG, hay un
acoplamiento entre el modo de nicleo y un modo de cladding de copropagacién, mientras que,

en las FBG, hay un acoplamiento entre el modo de nicleo y un modo de contrapropagacion.
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Fig. 1.2: Esquemas de estructuras basadas en redes de difraccion y sus espectros, a) Rejillas de corto
periodo, b) Rejillas de largo periodo.

1.3 Sensores basados en resonancias de modos de pérdidas.

Los sensores basados en resonancias de modos de pérdidas se han convertido, debido a su
amplio rango de longitud de onda operativa, respuesta inmediata, simplicidad de
implementacion y, lo que es mas importante, su alta sensibilidad, en el foco de muchas
investigaciones. La configuracion basada en prismas, conocida como configuracién de
Kretschmann, ha sido, desde la década de 1960 [28], |la plataforma de deteccidon mds utilizada
para dispositivos comerciales en aplicaciones bioquimicas. Sin embargo, muchas de sus
limitaciones, como el tamafo voluminoso o la complejidad, limitan su implementacion en
instrumentos simples, compactos, portatiles, econdmicos y aptos para la teledeteccion.

Entre estas resonancias, podemos encontrar el Surface Plasmon Resonance (SPR) generado por
el acoplamiento de luz evanescente a un plasmén superficial, que se asocia principalmente a
peliculas delgadas de materiales conductores, como el oro o la plata, con un valor negativo de
la parte real de la permitividad dieléctrica. También se pueden obtener resonancias producto
del acoplamiento entre a un modo de perdidas guiado en la pelicula delgada, a partir de un
material con una parte real positiva de la permitividad dieléctrica, conocida como Lossy Mode
Resonance (LMR), que se obtienen a partir de un rango mas amplio de materiales:

recubrimientos de éxidos metalicos y materiales poliméricos [29].
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Fig. 1.3: Representacion de las configuraciones de Kretschmann (izquierda) y fibra dptica (derecha)
utilizadas para la interrogacion por resonancia dptica. Reproducido con autorizacion [30].
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En este trabajo se presentan algunas mejoras en términos de sensibilidad de estructuras ya
existentes como son las SMS, enmarcada dentro del primer grupo de sensores
interferométricos, las LPG, que se sitian dentro del segundo grupo de sensores basados en
redes de difraccién, y de un nuevo tipo de estructura sensora basada en guias de ondas planas
recubiertas con thin films, que se situa dentro del tercer grupo de sensores basados en
resonancias, que dan solucién a algunos de los inconvenientes presentes en las fibras dpticas.
A tal efecto, este trabajo se dividié en 4 capitulos:

El Capitulo 2 presenta dos sensores de fibras dpticas utilizando estructuras SMS. Uno para nivel
de liquido y otro para presion de vacio. Ambos fueron estrechados mediante etching, lo que
permitié mejorar su sensibilidad. Ademas, para el sensor de vacio se utilizé un recubrimiento de
PDMS.

En el Capitulo 3 se presentan otros dos sensores de fibras dpticas basados en LPFG. Uno para la
medicién de indices de refraccion externo y pH, y otro para tensién. Ambos fueron estrechados
mediante etching y mejorada su sensibilidad.

El Capitulo 4 presenta una nueva estructura para sensores épticos basados en LMRs, empleando
guias de ondas planas. Esta conserva todas las ventajas propias de las fibras dpticas y presenta
mejora respecto a algunos tipos de sensores. Como ejemplo de aplicacidn se presentan varias
plataformas sensoras para humedad, indice de refraccién, simultaneo de humedad y
temperatura, y temperatura e indices de refraccion. También se presenta un mejoramiento de
las caracteristicas de una resonancia LMR en una estructura D-shaped en modo de reflexion.
Finalmente, el capitulo 5 resume los principales resultados a manera de conclusiones que se

pueden extraer, asi como las lineas futuras de investigacién.
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Capitulo 2. Sensores basados en estructuras dpticas monomodo
- multimodo - monomodo (SMS).

2.1 Propagacion de la Luz en estructuras SMS.

Una estructura SMS puede ser utilizada en diferentes aplicaciones como comunicaciones épticas
y sensores. En comunicaciones dpticas se han disefiado dispositivos utilizados como filtros de
longitud de onda [1], [2], mientras que en el campo de los sensores épticos ha sido mds amplia
su utilizacién, a través de dispositivos capaces de medir magnitudes como desplazamiento,
deformacién, presion, temperatura o indice de refraccién [2]-[7].

Una estructura SMS basada en fibra dptica, esta formada por dos latiguillos de fibra monomodo
(SMF) estandar (125 pum de revestimiento y 8 um de nicleo) empalmados a ambos lados de una
fibra sin nlcleo multimodo (MMF) (125 um de revestimiento) de longitud variable (L), segln se
muestra en la Fig. 2.1, siendo el didametro total (D) de la estructura de 125 micrémetros.

| . I

{o

Fibra Meno-Modo Fibra No-Core Fibra Mono-Modo

Fig. 2.1: Esquema de una estructura SMS (SMF-MMF-SMF) bdsica.

El principio fisico de la interferometria aqui generada es que la luz transmitida a través de la
fibra SMF, donde solamente existe un modo, se acopla a varios modos en el segmento MMF
para luego volverse a acoplar al modo fundamental del SMF de salida [7]. Debido al fenémeno
de interferometria multimodal (MMI), se obtienen bandas de transmision y atenuacién en el
espectro 6ptico, las cuales puede ser constructivas o destructivas. Una de estas bandas, donde
las pérdidas en transmisiéon son minimas, se denomina banda de autoimagen y su longitud de
onda central se puede determinar y controlar mediante una sencilla expresidn que se encuentra
estrechamente ligada a las dimensiones del segmento MMF [7], [8], tal y como se mostrara a
continuacidn.

Enla Fig. 2.2, se muestran los resultados experimentales de variar la longitud del segmento MMF
para valores de longitud de 10, 20, 30, 40, 50 y 58 mm. También se puede observar las diferentes
bandas de transmisidn y atenuacidon en el espectro 6ptico, causadas por interferometria

multimodal (MMI).
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Fig. 2.2: Resultados experimentales al variar la longitud del segmento MMF, para valores de longitud de
10, 20, 30, 40, 50 y 58 mm. (Tomado de [9]).

En el primer caso, el de una MMI constructiva, esta puede ser causada por una interferencia
fraccionada constructiva [9]. En el ultimo espectro obtenido (58 mm) se puede observar, a una
longitud de onda de 1570 nm, la banda de autoimagen, la cual es una banda de transmision mas
alta que en el resto de casos.

En este sentido, utilizando 2.1, se puede obtener el valor aproximado de la longitud de la secciéon

MMF adecuada para posicionar la banda de autoimagen en una longitud de onda especifica:

4D%n
L

A=

(2.1)

donde Dy n son el didametro de MMF y el indice de refraccién de la fibra, respectivamente, L es
la longitud del segmento MMF, y A es la longitud de onda operativa a la cual se va a posicionar
la autoimagen. Si por ejemplo, se diera el caso de que quisiéramos obtener una autoimagen a
una longitud de onda de trabajo de 1550 nm, tendriamos, para ello, una D de 125 um, y un indice
de refracciéon de la silice igual a n = 1.444 [10], con lo cual se puede determinar la longitud del
segmento MMF que deseamos.

A partir de la ecuacién 2.1, se puede observar que, ademas de la longitud del segmento L, el

didmetro D es otro parametro que influye en la posicion de la autoimagen.
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2.2 Influencia de la longitud (L) y el diametro (D) del segmento MMF en la

sensibilidad de la estructura SMS.

Una propiedad interesante en estructuras SMS es que el desplazamiento en longitud de onda
de la autoimagen no depende de la longitud de la estructura [11]. Por lo tanto, la longitud del
segmento MMF no es un factor influyente en la sensibilidad del dispositivo, aunque si es
determinante para obtener la banda de autoimagen a una longitud de onda concreta en el
espectro optico. Sin embargo, cuando el didmetro se reduce, la sensibilidad se incrementa de
acuerdo a un factor que se aproxima a la relacién entre el didametro de la fibras éptica analizadas
ante y después del estrechamiento [5], [7], [8], [12].

Estas caracteristicas permiten a los interferdmetros SMS sintonizarlos para que funcionen en
dos modos diferentes. Uno de ellos es el ya explicado, el de la autoimagen [13], que produce un
maximo en el espectro de transmisién que se puede distinguir de otros maximos producidos por
la presencia de interferencia fraccionada constructiva. El segundo modo de funcionamiento
permite que se utilice esta estructura como dispositivo sensor tanto en longitud de onda como
sensible a la fase, como se vera mas adelante en este capitulo. Ademas, debido a la reduccion
del didmetro de la seccion MMF, el campo evanescente penetra mas en el medio circundante,
aumentando asi la sensibilidad [14]. En [11], [15] se puede encontrar informacién mas detallada
sobre como los diferentes pardmetros pueden afectar a una estructura SMS en términos del

espectro dptico transmitido y la sensibilidad.

2.3 Simulacion numérica

Para el analisis numérico de las estructuras aqui analizadas se utilizé el software FIMMWAVE.
Para el indice de refraccion del cladding de la fibra dptica, se empleé la ecuacién de Sellmeier
con los parametros publicados en [16]. En cuanto al indice de refraccidn (IR) del nucleo de la
fibra, segun las especificaciones proporcionadas por Corning, este se obtuvo aumentando el IR
del cladding en un 0.36%. Durante el capitulo se presentan los resultados simulados y
experimentales con el fin de extraer mejores conclusiones sobre el rendimiento del sensor. Estos
incluyen las simulaciones de los espectros dpticos obtenidos antes y después del proceso de
estrechamiento por ataque quimico de la fibra y los espectros de la fibra estrechada recubierta

con diferentes indices de refraccion externos.
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2.4 Estrechamiento de la fibra mediante ataque quimico.

Para modificar el didmetro de la estructura, se recurrid a un ataque quimico (en lo sucesivo
etching) utilizando una disolucién de acido fluorhidrico (HF) al 40%. El didametro exterior original
de las fibras utilizadas es de 125 um, tanto para la SMF como la MMF. El tramo de fibra sin
nucleo utilizado como sensor se sumerge en la disoluciéon acida mientras es monitorizado
constantemente utilizando el esquema de la Fig. 2.5. El tiempo y didmetro final dependera de la
longitud de onda a la que se desee posicionar la banda de transmisién de la autoimagen. El
espectro se ira desplazando hacia menores longitudes de onda en la medida en que su didmetro
vaya disminuyendo y a su vez ira tomando forma periddica hasta desaparecer completamente
la interferometria para didmetros muy finos, debido a la reduccién de los modos existentes.
Como se comentd en el apartado anterior, la sensibilidad de la estructura SMS aumenta
conforme se reduce su didmetro [17]. En consecuencia, para una reduccién del diametro de 125
pm a 30 um, se espera que la sensibilidad aumente aproximadamente en un factor de 4.2.

La Fig. 2.3 a) corresponde a los espectros obtenidos de manera experimental antes, cuando la
seccion MMF posee un didmetro de 125 um, y después de finalizado el proceso de etching,
cuando el didmetro es de 30 um y el espectro es el que se muestra en la Fig. 2.3 b),
correspondiendo a las simulaciones realizadas para estos mismos diametros de la estructura. Se

puede observar la similitud de los espectros experimentales y simulados en ambos casos.

a) Experimental b) Simulado
0 T T T T T 0 T T T

Inicial
Transmission(dB)
&

-20
=20 -
-25

-25
-30

L L L . 35 . . . .
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o—

-20

-25

Final
Transmission(dB)
S

-30

s s L s " -35
1200 1300 1400 1500 1600 1200 1300 1400 1500 1600
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Fig. 2.3: Espectros de la estructura SMS antes y después de etching, a) resultados experimentales, b)
resultados de la simulacion.
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A partir de la Fig. 2.4 a) y b) se puede observar la evolucion del espectro mientras se lleva a cabo
el proceso de etching: las bandas de atenuacidn sufren un corrimiento hacia el azul y comienzan
a aparecer mas bandas a partir de longitudes de onda mayores, las cuales también estan sujetas
a un corrimiento hacia el azul. Estas bandas de atenuacidon comienzan a separarse y finalmente
comienzan a perder amplitud, estableciéndose una forma periddica. En la Fig. 2.4 c) se muestran

los didmetros inicial y final de la fibra, asi como el cuello en la zona de estrechamiento.

a) Transmission (dB) b) Transmission (dB)
1600 10 1600 | RO
_ ¥ T A -10
E \ l‘ \ |
£ 1500 { \ \ -20 1500 by
p= \ |0 R T -20
© \ \ [+ i)
5 1400 | -30 1400 \ f
o \ i -30
o \ 5 Il i
= 1300 \ 40 1300 \ '
! \ y -40
1200 \ 50 1200 \ \
. . : ; : -50
0 10 20 30 40 80 60 40
Time (min)
c)

Diameter (;zm)

Zona fibra

sin ataque quimico

e —
—
Zona de fibra con ;lﬁm quimico =

Fig. 2.4: Evolucion del espectro de la estructura SMS durante el proceso de etching, a) resultados
experimentales, b) resultados simulados, c) imagen del microscopio con los diagmetros inicial y final.

2.5 Sensores basados en estructura SMS.

La configuracién para caracterizar este tipo de estructura se muestra en la Fig. 2.5. Esta consiste
en una fuente de luz blanca que genera un espectro entre 1100 nm y 1700 nm y un analizador
de espectro dptico (OSA), conectado a un PC, que es capaz de cubrir el espectro desde 800 nm

a 1700 nm, lo cual permite obtener la forma del espectro en funcidn de la longitud del segmento

MMF [18], y un registrador de datos al cual se encuentra conectado el sensor de referencia a
utilizar en cada medicién.

12
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Analizador de Espectros Opticos

Fuente de Luz Blanca

(83437A)
: Interface
- | GPIO
Fibra SMF
Fibra SMF
/" Zona Sensor SMS \‘: Datalogger
*\ Sensor Registradoii,' (HP34970A)

_______

Fig. 2.5: Configuracion general empleada en la caracterizacion de los sensores desarrollados.
25.1 Sensor de nivel.

Entre las diferentes formas de abordar el disefio de los sensores de nivel, las estructuras dpticas,
las capacitivas y las ultrasdnicas son actualmente las mds empleadas [19]-[21], ya que
garantizan dispositivos simples, faciles de manejar y rentables.

Los enfoques épticos mas recientes para los sensores de nivel de liquido sugieren una medicién
indirecta mediante el estudio del efecto de la presion en el dispositivo [22], o una medicidon
directa mediante el andlisis del cambio de longitud de onda cuando parte del dispositivo se
introduce en liquido [23], [24]. Entre estos Ultimos se enmarca este apartado al presentar un
sensor basado en un interferémetro multimodal (MMI) mediante una estructura de fibra dptica
monomodo-multimodo-monomodo(SMS).

La novedad aqui presentada aqui consiste en obtener un mejor rendimiento de la estructura
SMS en términos de sensibilidad y resolucién, mediante el proceso de estrechamiento de la guia

de onda original basada en SMS.
2.5.2.1 Resultados experimentales.

Dado que la fibra SMS es un interferdmetro, la inmersién progresiva del dispositivo en un liquido
conducird a un cambio en la longitud de onda del espectro éptico [17].

Como se muestra en la Fig. 2.6, el cambio del nivel se realizé sumergiendo progresivamente el
sensor en el liquido utilizando para ello un robot lineal de eje vertical al que se le programé una
secuencia de bajada y subida. El espectro de salida del sensor se controlé continuamente para

cada nivel de liquido y se caracterizé a diferentes temperaturas de liquido utilizando un

13
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calentador y un registrador HP 34970, lo que permitié analizar la sensibilidad cruzada del sensor

a los cambios de temperatura.

a la fuente de luz Fibras SMF
al OSA Altura
—— controlada
@ [ i) por robot
Termoresistencia mme—="\

1

Fibed Monc-todo

al Datalogger é /

Fibra No-Core

Zona sensora

60 mm de SMS :

C/_
[ il
/
7
/
/
/
/
,
i v i
\

Fig. 2.6: Montaje experimental utilizado para la caracterizacion del sensor de nivel utilizando la estructura
SMS.

2.5.2.2 Modo de la banda de autoimagen.

Para un primer experimento, se tomé la estructura con su didmetro original de 125 um, y se
sumergié en un recipiente con agua en pasos de 10 mm. En la Fig. 2.7 a) se muestra el
desplazamiento de la longitud de onda del espectro dptico en funcién del nivel de liquido en
milimetros; mientras que en la Fig. 2.7 b) se muestra el seguimiento a la longitud de onda central
de la banda de imagen propia durante el proceso de inmersion en funcién del tiempo. La
sensibilidad mostrada por el dispositivo en este primer caso resulté ser de 0.15 nm/mm, muy

similar alos 0.17 nm/mm alcanzados en [25].

a) b)
S . : 1 . . :
air 1491 |
10mm level 60 mm —7
20mm level 1490 ]
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g A\ e
@ I\ 2 1485
o o
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Fig. 2.7: Espectro dptico de la estructura SMS sensora antes del etching, a) desplazamiento del espectro
en funcion de los cambios de nivel, b) sequimiento del maximo de la autoimagen.

El desplazamiento de longitud de onda al rojo puede entenderse si consideramos que el indice

efectivo de los modos guiados en la seccion MMF es modificado por el medio externo [11]. En
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el sensor de nivel, el indice de refraccién del medio circundante aumenta cuando el dispositivo
se sumerge en liquido y la diferencia entre los indices efectivos de modos guiados en la fibra

aumenta, algo que se puede observar en [18],[26].
2.5.2.3 Modo de espectro periddico.

Después de caracterizar la banda de autoimagen como una funcién del nivel del liquido, el
mismo dispositivo se sometié a un estrechamiento por ataque quimico (etching), segun el
método descrito en la seccidn 1.3, hasta el momento en que aparecio un espectro casi periddico
(35 minutos). El diametro final de la estructura SMS fue de 50 um. En aras de la comparacion
entre los dos espectros, antes y después del etching, se eligio un pico de atenuacion ubicado a
1490 nm, una longitud de onda similar al pico maximo de la autoimagen a 1481 nm en la Fig.
2.7. La razén para seleccionar un minimo en lugar del maximo después del estrechamiento fue
que el pico de este primero era mas estrecho que el maximo, lo cual es importante en términos
de precisién en la determinacidn del cambio de longitud de onda en funcién del nivel de liquido.
El sensor se analizd de la misma manera después del etching (Fig. 2.8), obteniéndose en este

caso una sensibilidad de 0.41 nm/mm.
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Fig. 2.8: Espectro optico de la estructura SMS sensora después del etching, a) desplazamiento del espectro
en funcion de los cambios de nivel, b) seguimiento del minimo a 1490 nm en funcion de la longitud de onda
¢) seguimiento del minimo en funcion de la fase.
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Ademads, conviene destacar que la relacion entre el didmetro inicial y final después del etching
(de 125 pum a 50 um) es de 2.5, mientras que la relacion entre la sensibilidad antes y después
fue de 2.77 (se presentd un aumento de la sensibilidad de 0.15 nm/mm a 0.41 nm/mm). Este
hecho se corresponde con un aumento de la sensibilidad proporcional a la reduccion del
didmetro [15], como ya se habia expresado con anterioridad.

Dada la forma periddica del espectro éptico obtenido después del etching, fue posible analizar,
no solo el desplazamiento de longitud de onda, sino también el desplazamiento de fase en
funcién del tiempo (Fig. 2.8 b) y ¢). En cuanto al desplazamiento de fase, se alcanzd una
sensibilidad de 0.0615 rad/mm. Esto demuestra la capacidad de este sensor para ser
monitorizado con un interrogador de fase, lo cual lo hace muy interesante en términos de
reduccion de costos.

Este seguimiento de cambio de fase fue posible porque la Transformada Rapida de Fourier (Fast
Fourier Transform - FFT) correspondiente al sensor antes del estrechamiento Fig. 2.9 a) presenta
una forma diferente en comparacion con la FFT después del etching Fig. 2.9 b). En esta figura se
puede observar que para el espectro de la banda de autoimagen (Fig. 2.7 a), no se puede
apreciar una frecuencia fundamental (Fig. 2.9 a). Esto se debe a que dicho espectro no es
sinusoidal. Sin embargo, para el caso del espectro periddico (Fig. 2.8 a), se muestra la frecuencia

fundamental correspondiente al periodo del espectro éptico Fig. 2.9 b).

a) x10* b) x10*
10
6
38 3
s s
® 6 o4
o T
é g Fundamental
- 4 = frequency
£ £
< < 2 »/
2 Ny
-0.1 0 0.1 -0.1 0 0.1
Spacial frequency (nm) Spacial frequency (nm)

Fig. 2.9: Transformada Rdpida de Fourier para los espectros antes y después del etching, a) FFT resultante
del espectro de la autoimagen, b) FFT resultante del espectro periddico con la frecuencia fundamental.

Basandonos en los resultados obtenidos, se decidié efectuar otro experimento sumergiendo el
ultimo sensor después del estrechamiento en liquido, pero aplicando pasos mas precisos de 5

mm vy realizando un seguimiento del desplazamiento tanto en longitud de onda como en fase
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(Fig. 2.10). En este caso, ademas, fue analizada tanto la inmersién como la extraccién del liquido,

mostrando que el sensor es capaz de recuperar su estado inicial.
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Fig. 2.10: Transformada Rdpida de Fourier para los espectros antes y después del etching, a) FFT resultante
del espectro de la autoimagen, b) FFT resultante del espectro periddico con la frecuencia fundamental.

Es importante mencionar que, con un segmento MMF de mayor longitud, el periodo del
espectro podria reducirse a tal punto que el desplazamiento de fase exceda el periodo de la
sefial. Sin embargo, en vista de que el aumento o disminucidn del liquido es progresivo, los
algoritmos de deteccion de discontinuidades podrdn corregir el problema cuando el
desplazamiento de fase sea superior a 21t. Ademas, hay que tener en cuenta el problema de que
al aumentar la longitud del dispositivo se producird un incremento de las pérdidas en el espectro
de transmisidn.

Finalmente, a modo de comparacién, se muestra el cambio de longitud de onda central en
funcién del nivel de liquido del sensor antes y después del etching (Fig. 2.11 a). Ademas, para el

caso de etching, se muestra un zoom con pasos de 1 mm en la Fig. 2.11 b).

a) b)
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Fig. 2.11: Respuesta del sensor a los cambios de nivel, a) comparacion entre el sensor antes (color rojo) y
después (color azul) del etching, b) desplazamiento frente a cambios de nivel de 1Imm.
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2.5.2.4 Sensibilidad cruzada.

Para analizar la sensibilidad cruzada del sensor de nivel respecto a la temperatura e indice de
refraccion del medio, se le realizaron dos pruebas, las cuales se muestran en la Fig. 2.12. En estos

casos solo se analiza el cambio de longitud de onda. No obstante, el rendimiento en funcién de

la fase seria similar.

a) b)
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s e
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Fig. 2.12: Resultado de las pruebas de referencias cruzadas, a) desplazamiento frente a variaciones de
temperatura, b) desplazamiento frente a cambios de indice de refraccion.

Para la primera prueba se incrementé la temperatura del agua en un rango de entre 23°Cy 60°C
en pasos de 10°C. La pendiente del sensor en funcion del nivel de liquido fue constante y la
variacion con respecto a la temperatura fue de 36 pm/°C, como se muestra en la Fig. 2.12 a).
Este comportamiento, independiente del nivel de liquido, indica que la sensibilidad se debe
principalmente a la dilatacidon del sensor. En este sentido, es importante indicar que el sensor
fue pegado a un soporte plastico, con un coeficiente de dilatacién mayor que la silice, lo que
sugiere que con un material con una menor dilatacidn la sensibilidad cruzada a la temperatura
podria reducirse.

En cuanto a la sensibilidad cruzada con el indice de refraccidn Fig. 2.12 b), el sensor se sumergio
en diferentes soluciones de glicerol en agua (0%, 20% y 40% respectivamente),
correspondiéndose con indices de refraccion 1.333, 1.352 y 1.382. Dado que la variacidn mdaxima
de agua a glicerol 40% es 21 nm, se puede decir que la sensibilidad al indice de refraccién en el
rango de indice de refraccién 1.333-1.382 es 344.2 nm/unidad de indice de refraccién (nm/RIU).
Esta sensibilidad indica la posibilidad de que la variacion del indice de refraccién del agua en
funcion de la temperatura pueda desempefiar un papel en el cambio de longitud de onda
observado en la Fig. 2.12 a) en funcion de la temperatura. Sin embargo, el indice de refraccion

del agua disminuye a medida que aumenta la temperatura [27], lo que deberia conducir a un
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cambio de longitud de onda hacia el azul en funcién de la temperatura, contrario al efecto
observado en la Fig. 2.12 b). Ademas, al seleccionar un material diferente para el soporte de
plastico que mantiene la fibra recta, podria ser posible contrarrestar ambos efectos y reducir la

sensibilidad a la temperatura.

2.5.2 Sensor de Vacio.

Un alto numero de aplicaciones industriales, sanitarias y cientificas requieren del control de las
condiciones de vacio para funcionar correctamente [28]. Este tipo de dispositivo electrénico
suele tener un uso limitado en entornos hostiles, donde las ventajas de los sensores de fibra
Optica, en particular su inmunidad a los campos electromagnéticos y su tamafio, los hacen mas
ventajosos. En este sentido se han desarrollado una variedad de estructuras de fibra dptica,
entre las que se pueden encontrar los interferémetros de Fabry-Pérot [29] y las Redes de Bragg
de Fibra (FBG) [30], [31].

En este capitulo se presentan dos transductores épticos (D1 y D2) para mediciones de presiéon
de vacio utilizando una estructura SMS, ya conocida. Después de efectuarle un etching se les
adiciona una capa de recubrimiento de polidimetilsiloxano (PDMS), material que se comporta
de manera sensible a varios pardmetros como la deformacion [3], [13], [32], [33], la temperatura
[7], y el indice de refraccidn [34].

Debido a las propiedades elasticas del PDMS, la presion de vacio actia de manera tal que
produce una expansion del material como resultado del aire atrapado en la capa, modificando
asi su indice de refraccién y, en menor medida, induciendo deformaciones en la fibra.

Por otro lado, la capacidad de deformacion del recubrimiento bajo condiciones de presién vy, por
tanto, la sensibilidad del sensor, puede verse afectado por el empleo de diferentes copolimeros
de PDMS, debido a los cambios de sus propiedades eldsticas, la temperatura de secado o la

adicién de un disolvente como el tolueno después de la etapa de mezcla [35].

2.5.2.1 Proceso de Fabricacion.

Se fabricaron y probaron dos dispositivos diferentes. La diferencia entre los dispositivos D1y D2
radicé en sus diferentes longitudes de SMS, los didmetros finales de las fibras y el PDMS utilizado
como recubrimiento. El primer sensor fabricado (D1) poseia una longitud de 15 mm, mientras
que el segundo (D2) tenia una longitud de 6 mm. Después de fabricados se sometieron a un
proceso de etching hasta reducir sus didmetros a 30 um y 20 um respectivamente. Este proceso
fue monitorizado constantemente, lo que facilité detenerlo en el momento en el cual el espectro

Optico se volvid periddico, ya que este comportamiento facilita un posterior andlisis en fase.
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Posteriormente, la estructura resultante se unié a un soporte y se le agregé la capa de PDMS.
Los espectros experimentales se muestran en la Fig. 2.13 a).

Se utilizaron dos marcas diferentes de PDMS, cada una con una resistencia a la traccidn
diferente: Sylgard 184 [36] y RTV-615 [37]. Ambos PDMS se prepararon de igual forma,
mezclando la base de elastémero con el agente de curado en una proporcién de 10:1. Después
de esto, la mezcla se disolvid en tolueno en una proporcién de 2:1, para obtener una soluciéon
con menor viscosidad, lo que permite proporcionar un mayor control en una posterior etapa
sobre el espesor y la forma del revestimiento obtenido por inmersidn. Tanto el proceso de
inmersién como el de retirada se realizaron de forma manual y lo mas lento posible
considerando suficiente una inmersién por cada sensor fabricado.

Debido a la adicidon de una capa de un indice de refraccidn mas alto que el agua (segun el
fabricante el indice de refraccion del Sylgard 184 tiene un valor de 1.403 [36], mientras que el
del RTV615 es de 1.406 [36]), el espectro se desplaza hacia el rojo, como se puede observar en
la Fig. 2.13.

Inmediatamente después del recubrimiento se procedid al curado, sometiendo el dispositivo a
una temperatura de 100°C y presion atmosférica durante una hora, hasta lograr el completo
secado de esta. El espesor final del recubrimiento obtenido estuvo entre 5y 16 um. Al ser este
igual o superior a los 5 um, se pueden considerar como un medio infinito, debido a que la capa
obtenida es mayor que la profundidad de penetracién del campo evanescente Fig. 2.14.

Como se puede observar en la Fig. 2.13 a), el espectro final del dispositivo de 15 mm de longitud
muestra un pico de 6,5 dB y un Full Width at Half Maximum (FWHM) de 10 nm, con lo indica un
factor de calidad (Q) de 0.65, mientras que el dispositivo de 6 mm de longitud, tiene una
profundidad de 14 dB y un FWHM de 13 nm, lo que da un mejor factor Q de 1.07. Ademas, el
rango espectral libre (FSR) del dispositivo mas corto, 90 nm, es mayor que el del dispositivo mas
largo, 30 nm, lo que facilita la medicidn.

Ambas estructuras sensoras fueron simuladas (Fig. 2.13 b). El dispositivo con una seccién MMF
mas larga (15 mm) y un didmetro mayor tiene un espectro con picos mas definidos y un mejor
factor Q y FSR, mientras que el dispositivo mas pequefio (6 mm) tiene un espectro casi

sinusoidal.
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Fig. 2.13: Espectros de las estructuras SMS para vacio D1 de 15 mm y D2 de 6 mm de longitud a)
experimental b) simulados.

Como se puede observar en la Fig. 2.13 b), el espectro simulado para el dispositivo con una
longitud de 15 mm muestra un pico maximo de 30 dB de amplitud (en comparacion con 10 dB
en el caso experimental), un FWHM de 2 nm (10 nm para el caso real) y una FSR de 86 nm (30
nm experimentalmente). Por otro lado, se pueden encontrar diferencias importantes con
respecto a los datos experimentales, especificamente en la amplitud y los valores de FSR. Estas
diferencias se pueden atribuir al indice de refraccién del PDMS simulado, que puede tener un
pequefio coeficiente de extincidn que no se ha tenido en cuenta. También es importante sefalar
que en los resultados simulados se asumio que el espesor de la capa de PDMS era uniforme,
aunque en realidad no era asi.

El dispositivo de 6 mm de longitud muestra una mejor concordancia entre los resultados
experimentales y simulados. Aqui, la amplitud fue de 10 dB frente a los 14 dB obtenidos
experimentalmente, la FWHM fue de 28 nm (en comparacién con 13 nm) y la FSR fue de 100 nm
(mientras que experimentalmente fue de 90 nm). Esta mejor concordancia entre los datos
experimentales y simulados se puede atribuir al recubrimiento mds homogéneo debido a la
menor longitud del dispositivo y a las diferencias en las propiedades del material, como su
viscosidad (3500 cPs para Sylgard; 4000 cPs para RTV615) y resistencia a la traccion (71 frente a
65 kg/cm?).
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Fig. 2.14: Imagen del microscopio de la estructura SMS, a) diégmetro de la fibra después del etching, b)
didmetro de la fibra después del recubrimiento con PDMS.

Debido a la viscosidad del PDMS, se generan un grupo de elevaciones casi periddicas en la
superficie de la fibra (ver Fig. 2.14 b), aunque este aspecto es irrelevante debido a que el espesor
de la capa obtenida se puede considerar como un medio infinito al ser de un minimo de 5 um.
En este sentido, su uniformidad puede ser mejorada utilizando tolueno como disolvente. Sin

embargo, proporciones mas altas de disolvente pueden tener influencia sobre la sensibilidad.

2.5.2.2 Resultados Experimentales.

! Zona sensora \

Fibra Mono-Molo FibralMono-Modo
{ Fibra No-Core f—

I

Recubrimiento de PDMS 7

a la fuente de luz

Sensor de vacio
al Datalogger

. Bomba de vacio rotatoria

Fig. 2.15: Montaje experimental utilizado en las pruebas del sensor de vacio.
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El equipo experimental utilizado para la caracterizacion de este dispositivo (que se muestra en
la Fig. 2.15) fue una configuracién en transmision, que constaba de una fuente de luz y un
analizador de espectro dptico.

El sensor se colocé dentro de una cdmara de vacio preparada con conexiones para fibra dptica.
Dicha cdmara posee dos bombas, una rotatoria para bajas presiones y otra turbomolecular para
presiones de vacio mds altas. La presion se registré utilizando un dispositivo Pfeiffer PKR251,

gue consta de un sensor Pirani del tipo logaritmico.
2.5.2.3 Medicidn de la presién de vacio

El procedimiento utilizado para caracterizar los sensores de presidn fue el siguiente. Se pone en
marcha la bomba de vacio rotativa, y luego es necesario esperar hasta que la presidon descienda
a 3x10! mbar. Posteriormente se enciende la bomba turbomolecular hasta lograr que la presién
de vacio alcance casi 1x10 mbar. Para volver a la presidn atmosférica, las bombas de vacio se
apagan en orden inverso y se utiliza un flujo de gas para finalmente recuperar el estado inicial.
Para mediciones dpticas mas rdpidas, se redujo el rango del espectro dptico y las mediciones se

realizaron alrededor de los 1310 nm.
2.5.2.4 Dispositivo D1

En la Fig. 2.16 se muestra la respuesta dindmica del sensor de vacio de fibra dptica a medida que
cambia la presidn. Los cambios en la longitud de onda del interferémetro siguen los cambios en
la presion registrada por el sensor comercial. A partir de un andlisis de esta figura, se puede
observar que este sensor tiene una buena reversibilidad y una alta estabilidad. También se
puede ver que hay un pico cuando se enciende la bomba rotativa, que también estd presente
para el sensor comercial. Finalmente, esta claro que el alcance de este sensor es menor que el
del sensor comercial.

Debido al hecho de que modificar la presion de vacio en la cdmara no es un proceso inmediato,
sumado a que el sensor comercial tiene un comportamiento logaritmico, no fue posible calcular
el tiempo de respuesta exacto del sensor de fibra desarrollado, por lo que se realizé una
comparacién de los tiempos de respuesta de ambos sensores utilizando sus respectivas
pendientes y sus rangos dindmicos.

Se puede observar en la Fig. 2.16 a) que el sensor de fibra dptica tiene una pendiente de 0.04
nm/sy un incremento de 3.1 nm, mientras que el medidor Pirani tiene una pendiente de 0.0183
mbar/s y un incremento de 2.2477 mbar. Los datos anteriores conducen a una velocidad relativa
de 0.0129 sy 0.0082 s para el sensor de fibra éptica y el medidor Pirani respectivamente, lo

que significa que el sensor de fibra éptica es un 50% mas rapido que el medidor Pirani.
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En la Fig. 2.16 b), se muestra el cambio de longitud de onda en funciéon de la presién de vacio.
Se puede observar que la longitud de onda de la resonancia se desplaza hacia el azul a medida
que disminuye la presion. Se obtiene una mayor sensibilidad en el rango de 0.3 a 0.01 mbar,
donde el dispositivo muestra un comportamiento lineal con una sensibilidad de 11.43 nm/mbar
0 2.1744 nm/log(mbar). A presiones mayores o menores, la capa de PDMS no sufre la misma

deformacién y cambios en el indice de refraccion, por lo que la sensibilidad se reduce.
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Fig. 2.16: Grdfico de la respuesta de D1 frente a cambios de presion de vacio, a) respuesta lineal, b)
desplazamiento de longitud de onda en funcion de la presion de vacio (la linea roja es el ajuste de
polinomio de cuarto grado).

2.5.2.,5 Dispositivo D2

En el dispositivo final, D2, el didametro del segmento de MMF fue posible reducirlo hasta las 20
um, sabiendo que es un factor que permite aumentar la sensibilidad. La respuesta dinamica de
este otro dispositivo se muestra en la Fig. 2.17. Al igual que el sensor anterior (D1), este muestra
una buena reversibilidad.

De forma similar a la empleada para el sensor D1, se calculé el tiempo de respuesta del
dispositivo D2 y se realizé una comparacién con el dispositivo anterior. Se muestra que el sensor
D2 tiene una respuesta dos veces mas rapida que D1. Ademas, se puede ver que este dispositivo
posee un rango dindmico mayor. El desplazamiento en longitud de onda alcanza valores de 12
nm, dando sensibilidades de 35 nm/mbar o 5.5723 nm/log(mbar). Estos valores se pueden
extraer de la pendiente maxima de la curva de la Fig. 2.17 a), que se puede utilizar para

caracterizar este dispositivo. Al igual que para D1, el rango de presién es limitado.
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Fig. 2.17: Grdfico de la respuesta de D2 frente a cambios de presion de vacio, a) respuesta lineal, b)
desplazamiento de longitud de onda en funcion de la presién de vacio (la linea roja es el ajuste de
polinomio de cuarto grado).

2.5.2.6 Comparacion entre los sensores D1 y D2.

En la Fig. 2.18 se muestran los graficos comparativos donde se representan los resultados de la
caracterizacién de los dispositivos D1y D2. En la Fig. 2.18 a) se puede observar que la sensibilidad
del dispositivo D1 (rojo) es casi tres veces menor que la del sensor D2 (azul), siendo este ultimo
el de un didmetro menor con un factor de mejora de aproximadamente 1.5 veces.

Dado que la sensibilidad de estos dispositivos cambia de forma lineal con el logaritmo decimal
de la presién, se puede calcular la sensibilidad experimental, que viene siendo de 2.17
nm/log(mbar) para el dispositivo D1 y de 5.57 nm/log(mbar) para el dispositivo D2,
considerando solamente la respuesta en la zona lineal del grafico, como se muestra en la Fig.
2.18 b).

El desplazamiento en longitud de onda obtenido para el sensor D1 (30 um, 15 mm y PDMS
SYLGARD184) fue de unos 4 nm, mientras que para el dispositivo D2 (20 um, 6 mm y PDMS
RTV615) este desplazamiento fue de 11 nm.

En conclusién, podemos observar que en general se presenta una mejora del sensor D2 con
respecto al D1 de un factor cercano a 3, valor que es mayor al esperado en funcion de la
reduccion del diametro: 1.5 obtenido de dividir 30 entre 20 um. Estos resultados inducen a
pensar que existen otros factores ademds de la reduccién de didmetro que permiten
incrementar la sensibilidad de este sensor; siendo probable que entre estos se encuentren las

propiedades mecanicas del material depositado.
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Fig. 2.18: Comparacion de los resultados de la caracterizacion de D1 (rojo) y D2 (azul), a) desplazamiento
de longitud de onda respecto a la presién de vacio, b) desplazamiento de longitud de onda limitado al
rango lineal, c) Desplazamientos de longitud de onda tedricos para diferentes indices de refraccion.

2.6 Conclusiones.

Se desarrollaron cuatro dispositivos sensores de fibra éptica utilizando una estructura de
interferdmetro modal SMS estrechado. Esta estructura fue elegida por su simplicidad de
fabricacion y por su sensibilidad a los cambios en la deformacion y el indice de refraccidn.

El proceso de estrechamiento mediante ataque quimico de una estructura SMS, ha sido
monitorizado constantemente y se han podido observar dos modos de operacidon en el
espectro dptico. El primer modo, antes del estrechamiento, es el denominado “banda de
autoimagen”, mientras que el segundo es un “espectro periédico”. Este ultimo modo de
funcionamiento se obtiene una vez finalizado el etching. En consecuencia, con el espectro
periddico, se obtienen dos ventajas al mismo tiempo: un aumento de la sensibilidad gracias a
la reduccidn del didametro y la posibilidad de rastrear el sensor tanto en longitud de onda como
en fase. Como ejemplo del rendimiento para el segundo modo de funcionamiento, se han
analizado varios sensores con diametros de entre 50 um y 20 um.

En todos los casos se produce una mejora de la sensibilidad proporcional a la reduccién del

diametro. Esto sugiere la posibilidad de obtener dispositivos mds sensibles reduciendo
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suavemente su didmetro. Ademas de esto, se ha demostrado que el cambio de fase de la

frecuencia fundamental sigue la misma tendencia que el cambio de longitud de onda para el

caso del sensor de nivel.

Para los sensores de presion de vacio presentados se puede concluir que las propiedades

elasticas del PDMS utilizado influyen en la sensibilidad de los dispositivos, su rango de

medicién y el tiempo de respuesta. Por otro lado, el uso de tolueno en mayores proporciones

o el recubrimiento del PDMS por otros métodos puede mejorar el control del espesor y las

propiedades morfoldgicas del recubrimiento.
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Capitulo 3. Sensores basados en redes de difraccion de periodo
largo (LPFG).

3.1 Redes de difraccidn de periodo largo.

Las redes de difraccién de periodo largo en fibra, en inglés long period fiber grating (LPFG), se
han vuelto cada vez mds populares en el dmbito de los sensores [1]-[4]. Su principio de
funcionamiento consiste en el acoplamiento de luz transmitida por el modo guiado en el nucleo
de una fibra monomodo a modos copropagantes guiados por el cladding [5]-[7]. Cada uno de
estos acoplamientos produce como resultado una resonancia en el espectro en transmision. El
que cada resonancia esté determinada por un modo del cladding, hace que las LPG no sean solo
sensibles a la tensién y la temperatura como las FBG, sino también al medio externo, por
ejemplo, al indice de refraccién del medio circundante. Para garantizar que se produzca un
acoplamiento de copropagacién a los modos del cladding, el periodo debe ser tipicamente

superior a 100 um (para una FBG se utilizan periodos de propagacidon mas cortos, en torno a 1

pum).
Longitud de Zona LPG
core
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A = Grating period
Input light spectrum Ouput light spectrum
g 0 g 0
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Fig. 3.1: Esquema de una LPFG, indicando sus pardmetros y espectros caracteristicos

Los cambios inducidos en el indice efectivo de los modos del cladding por perturbacién del indice
de refraccién del medio circundante conducen a cambios de longitud de onda de las bandas de
atenuacion creadas en el espectro éptico debido al acoplamiento entre el modo del nucleo y los
modos del cladding (Fig. 3.1). Esto se ha aprovechado ampliamente en el disefio de sensores
guimicos y bioldgicos; por ejemplo, un antigeno, anticuerpo o cualquier especie quimica que se
deposite en la superficie del sensor, afecta al medio que rodea la fibra dptica y, en consecuencia,
produce desplazamientos en las bandas de atenuacion [1][7][8].

En los sensores quimicos y de indice de refraccion basados en LPFGs, se pueden combinar tres

fendmenos con el objetivo de mejorar la sensibilidad (es decir, mayores cambios de longitud de
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onda en funcién del parametro a detectar): el mode transition [9]—-[11], el dispersion turning
point (DTP) [12], [13] y la reduccidn del didametro del cladding [14], [15]. La combinacidn de estos
tres efectos permite alcanzar sensibilidades comparables o incluso superiores a las de los
sensores de resonancia de plasman superficial (SPR) [16], [17], lo que posiciona a las LPFGs como
una de las plataformas mas prometedoras en el campo de los sensores épticos.

Con un disefio optimizado, tedricamente se pueden alcanzar sensibilidades superiores a 143.000
nm/unidad de indice de refraccion (RIU) al considerar el desplazamiento de longitud de onda de
las resonancias duales creadas en la regién DTP [11]. Sin embargo, la implementacion practica
de este disefo es dificil y requiere un alto grado de precisidn en el control del diametro de la
fibra dptica y el espesor del nanocoating que debe depositarse sobre la fibra. A pesar de estos
desafios, se han alcanzado de forma experimental sensibilidades de hasta 40.000 nm/RIU para
una sola banda en la region DTP [12].

En una reciente publicacidn, se demostrd que, sin la necesidad de un nanocoating, era posible
alcanzar una sensibilidad superior a 8000 nm/RIU combinando la reduccion del didmetro del
cladding con un ajuste en el DTP (considerando el desplazamiento de longitud de onda de las

resonancias duales creadas en la region DTP) [18].

3.2 Simulacion numérica.

Con el fin de comprender mejor los resultados experimentales, se realizaron un grupo de
simulaciones utilizando para ello FIMMWAVE. Para emular la técnica punto por punto utilizada
en el grabado del grating se utilizé una onda cuadrada con una amplitud pico a pico de 0.001 de
variacion con respecto al indice de refraccidon del nucleo. Para el cdlculo de los modos se empled
el método de diferencias finitas (FDM), ya que es el mas preciso disponible para una guia de
ondas cilindrica.

La simulacion realizada abarca hasta el Gltimo modo que genera una resonancia en el espectro
gue se monitoriza. De esta forma, para los primeros sensores presentados, se simulé desde el
modo LPg hasta el modo LPg 19, mientras que, en los segundos, el modo mas alto que genera
resonancia en el espectro de la zona de telecomunicaciones fue el LPg,12. Estos valores obedecen
al caso de una fibra de didametro 125 um, es decir, antes de que fuera estrechada.

Por otro lado, la longitud de onda de resonancia de cada banda de atenuacién esta relacionada

con el periodo de red de difraccién segun la conocida expresion de adaptacion de fase [7]:

A= [”crorc (}) - Nilad (}‘)} A (3.1)
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donde ne(A) es el indice de refracciéon efectivo del modo de propagacion del nicleo a la longitud
de onda A, n'u.g(A) es el indice de refraccidn efectivo del i-ésimo modo de cladding y A es el
periodo de la LPFG.

Sin embargo, se puede conseguir una mayor precisién en la estimacion de la longitud de onda

de resonancia mediante la condicién de adaptacién de fase modificada [27]:
. " 50 i . 50
}u — JzCOI'C (/\.) + r\;—core - (.’Iila(l ()\.) + ]_("Cz].ﬂd)] ;‘\_
0 Y0 (32)

donde las variables adicionales so, ko, Zcore Y Cciad SON €l primer componente de Fourier del perfil
de la red, el nimero de onda del espacio libre, el coeficiente de auto acoplamiento del modo
del nucleo y el coeficiente de auto acoplamiento del modo del cladding, respectivamente. Estos
parametros permiten mejorar la precisién de la ecuacidn a la hora de predecir la posicidn de las

bandas de atenuacidn en el espectro de transmisidn [27].

3.3 Mejora de la sensibilidad de una LPFG de baja longitud de onda de corte

mediante etching del cladding.

En este apartado se explora el uso de una LPFG fabricada en una fibra 6ptica PS750 de Fibercore,
con una baja longitud de onda de corte (610-750 nm segun el fabricante), lo que permite la
operacién en longitudes de onda donde el costo de las fuentes de luz y los analizadores de
espectro 6ptico se reduce significativamente. Ademas, a priori es mas interesante este rango si
el dispositivo se va a emplear como biosensor (uno de los dominios mas desafiantes y donde los
sensores de fibra dptica estan encontrando un uso cada vez mayor), pues nos alejamos de la
zona del infrarrojo, donde pueden empezar a aparecer efectos térmicos.

La configuracion experimental utilizada se muestra en la Fig. 3.2. Esta consiste en una fuente de
luz de amplio espectro (tungsteno-haldgeno) que se conecta a una fibra dptica fotosensible
dopada con boro y la luz de salida se monitoriza mediante un espectrometro en el VIS-NIR.

Se analizaron dos LPFGs diferentes, con periodos de red de difraccidon de 109 um unay 118 um
la otra. Estas fueron fabricadas en la Universidad de Cranfield como parte de la colaboracién con

el Centro de Ingenieria Foténica liderado por los profesores Stephen James y Ralph P. Tatam.
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Fuente de luz
amplio espectro

Espectrémetro
VIS-NIR

Salida de luz

Entrada de luz /‘

Zona sensora

-~ cladding
[___E S BN RN |
i ™. cladding

unetched etched unetched '

Fig. 3.2: Configuracion experimental utilizada para realizar el etching y las mediciones.

La razdn para explorar dos periodos es que, segun lo planteado en [19], el periodo requerido
para acceder al DTP depende del orden del modo del cladding al que se acopla la luz y, en
consecuencia, la longitud de onda a la que se observa el DTP depende de este y, por tanto, del
periodo. Como se vera mas adelante, en las fibras dpticas utilizadas en estos experimentos, una
LPFG con un periodo de 109 um permite el acoplamiento al modo del cladding LPo19en el DTP,
mientras que una LPFG con un periodo de 118 um facilita el acoplamiento al modo LPg 15 en la

DTP. Para estrechar las fibras, se utilizé la técnica del etching, ya descrita en el capitulo anterior.
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Fig. 3.3: Variacion de la longitud de onda de resonancia con el periodo de la red de difraccion. Para un
periodo de 109 um, la curva de adaptacion de fase LPy 19 Se intersecta en dos longitudes de onda, mientras
que durante un periodo de 118 um es la curva de adaptacion de fase LPy1s la que intersecta en dos
longitudes de onda. Esto indica que para ambos periodos el dispositivo opera cerca del DTP.
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La seleccién de los valores 109 um y 118 um, se puede comprender mejor a partir de la Fig. 3.3.
Los periodos 109 um y 118 um cortan las curvas de adaptacion de fase en dos longitudes de
onda para cada uno de los modos del cladding LPg 19 y LPo,1s respectivamente. De esta manera
se pudo analizar el comportamiento para dos 6rdenes de DTP diferentes.

Primero, se realizd el etching a la fibra que contenia la LPFG de 109 um de periodo. La Fig. 3.4 a)
muestra un mapa de colores que representa la potencia transmitida en funcién de la longitud
de onda y el tiempo de etching, mientras que la Fig. 3.4 b) muestra otro mapa de colores con
una simulacién de la potencia transmitida en funcién de la longitud de onda y el didametro del
cladding. Tanto en los resultados experimentales como en los simulados, las regiones oscuras
ilustran el cambio de los DTP para diferentes modos del cladding durante el etching (desde LPg 19
hasta LPg4). El aumento de la pendiente en cada banda muestra que la reduccién del didmetro

conduce a un aumento de la sensibilidad.

a ) ’ Transmiselon {a8) b) . Transmission (dB)
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P BSOL 0.19 012 -2 £ 019 13
g g LP, ‘ -10
S 800 LPau S 800 013
s s %
& 750 LPg10 & 750 LPo.10 | |
o Py LPy, * LPoe/ mes] EN
L " LPys 4 700 APy
650 £ J 650 2 PP,
Py, Lo,
600 -5 600 -20
10 20 30 40 50 120 100 80 60 40
Etching time (minutes) Cladding diameter (um)

Fig. 3.4: Evolucion del espectro de transmision de una LPFG con un periodo de 109 um durante el etching:
a) experimental (el proceso duré 53 min); b) simulado (basado en el cambio asociado al didmetro de la
fibra).

Segun las simulaciones realizadas, el didmetro resultante después del etching fue de 24 um. Este
valor se obtuvo relacionando la posicion de la banda LPg 4 tanto en los resultados experimentales
como en los simulados (Fig. 3.3). Para corroborar este valor experimentalmente, se realizo el
mismo proceso de etching a otra fibra éptica durante 50 minutos y se obtuvo un valor similar
para el didmetro de la fibra después del etching: 25 um. En la Fig. 3.5 a), se muestra que la
relacion entre el diametro original de la fibra de 125 um y el diametro final de la fibra después

del etching es de 5.
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a) b)

Fig. 3.5: Imagen de microscopio de una fibra de 125 um con un factor de reduccion del diagmetro de 5, lo
que da como resultado un diadmetro final de 25 um; a) antes y después del etching; b) seccion transversal
de una fibra con etching. Tomado de [20].

Una pregunta importante es por qué la profundidad de las bandas de atenuacién aumenta en la
simulacidn (Fig. 3.4 b), mientras que esto no se observo en los datos experimentales (Fig. 3.4 a).
La razdn se puede encontrar en la forma de la seccidn transversal de la fibra dptica estrechada,
gue también se analizé en [20]. La imagen se muestra en la Fig. 3.5 b), para ilustrar la forma de
gota de la fibra dptica después del etching. Como resultado de esta asimetria, el acoplamiento
a los modos de cladding se reduce en los experimentos. Este efecto de reduccion de la calidad
de las bandas de atenuacién también se ha observado en LPFGs que operan en la banda de
telecomunicaciones [21].

La sensibilidad de la LPFG después del etching a los indices de refraccidn circundantes en la
regidn del agua se determind analizando, como se muestra en la Fig. 3.6, los cambios de longitud
de onda de las bandas de atenuacién en dos soluciones diferentes: agua (1.333) y glicerol en
agua (1.339). El cambio de longitud de onda de cada banda de resonancia fue de 8 nm,

obteniéndose una sensibilidad de cada banda de 1333 nm/RIU.

. O
- (5.}

Transmission (dB)
(4]

-2
-2.5
3 - LPo,19
-600 700 800 900 1000

Wavelength (nm)

Fig. 3.6: Espectro de transmision de la LPFG de periodo 109 um después del etching sumergida en
soluciones de indices de refraccion 1.333 y 1.339.
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Sin embargo, algunos autores definen la sensibilidad como la relacion entre dos parametros: el
aumento o la disminucién de la separacién entre la banda izquierda y derecha en la regiéon DTP
y la variacién del indice de refraccion circundante [22], [23].

Usando esta parametrizacion, la sensibilidad obtenida es de 2667 nm/RIU, la cual es mayor que
las obtenidas en LPFGs sintonizadas con DTP en el rango espectral de telecomunicaciones sin
reduccion del cladding (1309 nm/RIU en [22], 1847 nm/RIU en [23], y 944 nm/RIU en [24]), y es
un tercio del valor de 8374 nm/RIU obtenido con LPFGs sintonizadas con DTP en el rango
espectral de telecomunicaciones con reduccidon del cladding [18]. En todos los casos, la
comparacién se ha realizado en la region del indice de refraccion del agua, que es utilizada en
muchas aplicaciones sensoras.

La menor sensibilidad en el ultimo caso se puede explicar porque esta se reduce cuando se
trabaja a longitudes de onda mas cortas. Sin embargo, es un valor notable considerando el rango
de longitud de onda donde opera el dispositivo con la ventaja de usar fuentes dpticas y
analizadores de espectro menos costosos. Ademas, para estas LPFGs existe un mayor numero
de bandas dentro del espectro, lo que permite ajustar el proceso de etching para un mayor
numero de didmetros diferentes, aumentando la precisién al controlar la sensibilidad, ya que
esta depende del didmetro de la fibra.

Después de analizar la LPFG con un periodo de 109 um, se utilizé la LPFG con un periodo de 118
um, a la cual se le realizé también un etching (Fig. 3.7).

El DTP inicialmente observado correspondié a un modo de orden inferior: LPg1s. Sin embargo,
después someter a etching durante 51.5 min, se obtuvo un DTP que corresponde al
acoplamiento a LPg4, el mismo modo de cladding obtenido con la LPFG de periodo de 109 um.
Al contrastar las simulaciones con los resultados experimentales, fue posible calcular el didmetro
de la fibra dptica después del grabado: 24.7 um, similar al didametro obtenido con el grabado de
la LPFG de 109 um.

Es importante resaltar que el estrechamiento se realizé en dos pasos, con el fin de probar si el
proceso puede continuar si el punto de operacién no estd correctamente sintonizado. Esto se
puede observar en la Fig. 3.7 a), donde en el minuto 34, hay un cambio de sefial debido a la
extraccion del sensor de la cubeta y la posterior limpieza e inmersién en la nueva solucién de
HF. En la Fig. 3.8, se presentan los espectros de transmision de la LPFG de periodo de 118 um,
registrados antes y después del etching. Estos corresponden a la inmersién en aire (indice de
refraccion 1) y en glicerol en soluciones acuosas con diferentes indices de refraccién: 1.333,

1.3501, 1.3595, 1.3911, 1.4077 y 1.4278.
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Fig. 3.7: Evolucidn del espectro de transmisién de una LPFG con un periodo de 118 um durante el etching:
a) experimental (el proceso duré 51.5 min); b) simulado (basado en el cambio asociado al didgmetro de la
fibra).
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Fig. 3.8: Espectros de transmision para una LPFG de 118 um sumergido en diferentes indices de refraccion
a) LPFG antes del etching;(b) LPFG después del etching.

En la Fig. 3.9, se comparan los cambios de longitud de onda de las bandas DTP izquierda y
derecha antes y después del etching. La sensibilidad inicial fue de 319 nm/RIU en la banda
izquierda y 508.9 nm/RIU en la banda derecha, mientras que la sensibilidad después del etching
fue de 1058.7 nm/RIU en la banda izquierda y de 1552.7 nm/RIU en la banda derecha. En
consecuencia, se puede decir que la sensibilidad se mejoré en un factor de mas de 3 después
del grabado, para una sensibilidad general de 2611.4 nm/RIU, considerando la separacion de
dos bandas.

El rango del indice de refraccion analizado (1.333 — 1.4278) estaba mas cerca del indice de
refraccion de la silice que el rango analizado en la Fig. 3.6 (1.333 — 1.339). Sin embargo, el valor
obtenido es similar. Otra diferencia existente es que las bandas de atenuacién estdn mas

proximas entre si (menos de 100 nm en la Fig. 3.6 y mas de 100 nm en la Fig. 3.8 b).
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Fig. 3.9: Desplazamiento en longitud de onda de las bandas de atenuacion izquierda y derecha antes y
después del etching en la LPFG de 118 um.

Otra observacion a tener en cuenta es la posicion del DTP, que en la Fig. 3.8 b), esta centrada en
850 nm, mientras que en la Fig. 3.6, estd centrada en 820 nm. Las diferentes longitudes de onda
son el resultado de operar con diferentes periodos de red de difraccidn. Las caracteristicas de
dispersion de los modos en la fibra de longitud de onda de corte baja utilizada aqui permiten un
facil acceso a una serie de DTPs de diferente orden, lo que no es el caso de las LPFGs que operan
a longitudes de onda mas largas, como las analizadas en [19].

Dos LPFGs con un periodo de 109 um, una antes del etching y otra después del etching, se
recubrieron mediante el proceso layer by layer para formar sensores de pH [25]. El
recubrimiento constd de 6 bicapas compuestas por polielectrolitos alternos de poli (clorhidrato
de alilamina) (PAH) y poli (acido acrilico) (PAA), ambos en una concentracion de 10mM y
ajustados a pH 4.5 [26].

La decision de utilizar la LPFG con el periodo de 109 um, se basé en dos consideraciones. La
primera es que, la banda de resonancia del DTP se centra en una longitud de onda mds corta
para la LPFG con un periodo de 109 um (820 nm en comparacién con 850 nm para el LPFG de
118 um). Segun [16], utilizando una combinacion de periodo de red de difraccion,
estrechamiento y deposicién de una pelicula delgada, es dificil controlar las longitudes de onda
centrales exactas de las bandas de atenuacién. En consecuencia, con un DTP centrado en 850
nm hay mas posibilidades de que la banda a longitud de onda mas alta se mueva a longitudes
de onda superiores a los 1000 nm, fuera ya del rango del espectrometro (en la Fig. 3.10 se
aprecia cdmo nos acercamos bastante a ese punto).

Una segunda razoén para seleccionar un periodo de 109 um es que, como se muestra en la Fig.
3.7, se observd una DTP mas durante el proceso de etching. En consecuencia, el nUmero de

diametros que se pueden seleccionar para operar en el DTP aumenta en uno.
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En la Fig. 3.10 a), se presentan los espectros de transmision de la LPFG sin etching
correspondientes a cuatro valores de pH y, como se muestra en la Fig. 3.10 b), se analizaron los
mismos valores de pH para la LPFG después del etching. Esta vez, el didametro se estrecho hasta
permitir el acceso al LPg 10 del DTP. La razén es que, debido a la combinacién del fendmeno de
transicién de modo y la reduccién del didametro, la sensibilidad es tan alta que es dificil ajustar
la posicidn de las bandas de atenuacién después del etching para que se encuentren dentro del

rango de longitud de onda monitorizado con el espectrémetro.
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Fig. 3.10: Espectros de transmision de una LPFG revestida con poli (clorhidrato de alilamina)/poli (dcido
acrilico) (PAH/PAA): a) sin etching del cladding; b) con etching del cladding.

En la Fig. 3.11, los cambios de longitud de onda inducidos por el pH de las bandas de atenuacién
de los sensores antes y después del etching, se comparan con la banda de longitud de onda
inferior del DTP. El valor representado es el promedio durante 5 minutos de inmersién en cada
pH. El cambio de longitud de onda para la LPFG sin etching fue de 2.185 nm/unidad de pH,
mientras que, para la LPFG con etching, se obtuvo un cambio de longitud de onda de 8.738

nm/unidad de pH, lo que implica una mejora por un factor de 4.
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Fig. 3.11: Desplazamiento en longitud de onda de la banda izquierda para dos LPFGs recubiertas de
PAH/PAA: una sin etching del cladding (rojo) y la otra con etching del cladding (azul).
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Como inconveniente, se observé que el factor Q de las bandas de resonancia se reduce después
del etching. No esta claro si esto es resultado de la reduccién del diametro, o efecto de la
deposiciéon del nanocoating y la proximidad a la region de transicion de modo, que se ha
demostrado previamente que influye en el factor Q [9]-[11]. Con respecto a la deposicion de la
pelicula delgada, se ha utilizado el mismo espesor de nanocoating para ambas LPFGs, y las
bandas de atenuacion tienen longitudes de onda centrales similares. En consecuencia, la
deposicidn de la pelicula delgada deberia afectar al factor Q de las bandas de ambas LPFGs por
igual.

De acuerdo con las simulaciones, los factores Q obtenidos para las LPFGs con diametros
pequefios son altos (en las Fig. 3.4 b) y 3.7 b), las resonancias mostradas son muy profundas);
por lo que el problema podria estar relacionado con la seccién transversal no circular de la fibra,
indicada en la Fig. 3.5 b) y discutido anteriormente. Un mejor sistema que facilite un etching

mas uniforme podria ser una solucién a este problema.

3.4 Sensor de tension optimizado.

En este apartado del trabajo, el enfoque se centra en la combinacidn de dos fendmenos: el DTP
y el estrechamiento del cladding. Combinando ambos efectos se demostrara que, al contrario
de lo que ocurre con la sensibilidad al indice de refraccidn circundante (SRI) [18], el acoplamiento
a modos del cladding de orden inferior no permite alcanzar una mejor sensibilidad. Sin embargo,
para cada modo del cladding, la sensibilidad mejora cuando se acerca al DTP.

Ademas, otra forma de mejorar la sensibilidad es aplicar tensién en una regién mas larga que la
gue ha sido estrechada. Para este caso, la sensibilidad a la deformacién aumenta especialmente
para los modos de orden inferior (es decir, didmetro mas pequefio) en comparacion con los

modos de orden superior.

3.4.1 Proceso de fabricacion.

En este caso, las LPFGs utilizadas fueron fabricadas en el Instituto de Fisica Aplicada “Nello
Carrara” de Florencia (ltalia), como parte de un proyecto de colaboracion con el Dr. Francesco
Chiavaioli. Las LPFGs se sometieron a un proceso de etching que fue monitorizado utilizando una
configuracién en transmisién. Se inyectd luz en la fibra proveniente de una fuente de banda
ancha SLED vy la salida de la fibra se conectd a un analizador de espectro éptico (OSA), lo que
permitié observar la evolucién de las bandas de atenuacién y, por lo tanto, detener el proceso

en la posicién deseada.
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Fig. 3.12: Configuracion experimental utilizada para realizar el etching y las mediciones.

La longitud de la fibra atacada por el acido fue de 30 mm, suficiente para incluir la porcién de la
red de difraccién de 19 mm de largo. Para garantizar un etching adecuado, la fibra también se
fij6 a un soporte de plastico exterior y a un punto movil en un microposicionador, lo que aseguré
que la fibra se mantuviera recta, evitando la distorsién inducida en el espectro de transmisidn
por el estiramiento de la fibra (Fig. 3.12). La regidn no sumergida en la cubeta tenia 197 mm de
largo, para una longitud total de la fibra bajo tension de 227 mm.

Cuando las bandas de atenuacién se colocaron en una longitud de onda especifica, la fibra se
extrajo de la cubeta y se lavé con agua inmediatamente. El proceso puede repetirse tantas veces
como sea necesario para reducir aun mas el didmetro del cladding, lo que permite obtener
bandas de atenuacién correspondientes a otros modos del cladding [14]. Si se deseara controlar
la posicion de las bandas de atenuacién con mas precisién, la LPFG se puede sumergir en una
solucién de HF mas diluida.

Después del proceso de estrechamiento, se debe esperar al menos una hora para asegurarse de
gue la LPFG esté completamente seca. Una vez seca, la LPFG estd lista para realizar mediciones
de deformacién. Para este propdsito, como se indica en la Fig. 3.12, la LPFG se estiré
manualmente, utilizando un microposicionador, en pasos de 0.1 mm (el espectro de transmision
del sensor se monitorizdé continuamente durante el proceso de estiramiento). Es importante

resaltar que el didmetro de la fibra apenas se redujo en la regién LPFG sumergida en la cubeta.

41



Omar Fuentes Lorenzo

Por otro lado, la deformacién de la zona bajo tensidn se puede obtenerse de acuerdo con esta

expresion:

&

.
W
[~

(3.2)

donde AL es el aumento de longitud total de la regién LPFG bajo tension, L; y L; son las longitudes
de las porciones de fibra sometidos y no sometidas a etching respectivamente, A; es la seccion
transversal de la porcion de fibra sometida a etching y A; es la seccidn transversal de la porcién
de fibra no sometida a etching.

La Fig. 3.13 a) muestra la dependencia de la longitud de onda de acoplamiento para los modos
del cladding LPo; — LPg12 en el periodo de las LPFGs utilizadas. En este sentido, la mejor opcidn
fue elegir un periodo de 191 um, que corta la curva del modo de cladding LPo11 en dos puntos
muy cercanos al DTP, donde la sensibilidad es muy alta.

También se demostré experimentalmente que, al reducir el didmetro del cladding de la fibra
Optica, era posible el acoplamiento a modos del cladding de orden inferior en el DTP [14]. Esta
idea se confirma en la Fig. 3.13 b), donde para una LPFG con un didmetro de cladding de 65.45

pm se obtiene un acoplamiento al modo de cladding LPos en DTP.

a) LPFG with cladding diameter 125 um b) LPFG with cladding diameter 65.45 pm
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Fig. 3.13: Variacion calculada de la longitud de onda de la resonancia: a) Para un diagmetro de 125 um (con
un periodo de 191 um, la curva de adaptacion de fase LPg 15 corta en dos longitudes de onda muy cercanas
al DTP); b) Para un diégmetro de 65.45 um (con un periodo de 191 um, la curva de adaptacion de fase LPy
corta también en dos longitudes de onda muy cerca del DTP).

En la Fig. 3.14, se analizan el efecto de la guia de ondas y la contribucién del material con
periodos de redes de difraccidn cercanos a 191 um. A tal efecto, se calculd la longitud de onda
de acoplamiento para el modo del cladding LPo 11 en dos condiciones: una en la que el indice de
refraccion tanto del nicleo de la fibra como del cladding se correspondia con una deformacion

nula aplicada a la LPFG, y otra donde el indice de refraccidn tanto del nucleo de fibra como del

cladding era el correspondiente a 3000 pe aplicado a la LPFG. El efecto producido es mas
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evidente cerca del DTP (lineas azul y magenta). Sin embargo, es muy pequefio si se compara con
el efecto de aumentar el periodo de red de difracciéon en un 0.3%, equivalente a 3000 pe en la
LPFG (ver las lineas verticales de 191 um, 0 pe y 191.576 um, 3000 pe).

En la Fig. 3.14 a), para una LPFG con un diametro de cladding de 125 um, se observé un cambio
de longitud de onda de aproximadamente 10 nm (contribucion de la guia de ondas) en
comparacién con menos de 1 nm inducido por la contribucidon del material (lineas azul y
magenta). En otras palabras, el efecto de la guia de ondas es predominante sobre el efecto del
material. El mismo efecto se observé para una LPFG con un didmetro de 65.45 um en la Fig. 3.14

b).

a) LPFG with cladding diameter 125 pm b) LPFG with cladding diameter 65.45 um
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Fig. 3.14: Efecto del material en la variacion de la longitud de onda de resonancia (se comparan 0 y 3000
ue) y efecto de la guia de ondas (un periodo de 191 um se compara con 191.576 um, que es un 0.3% mds
para representar el efecto de 3000 ue): a) Para un diédmetro de 125 um. b) Para un didgmetro de 65.45 um.

Otra conclusién interesante que se muestra en la anterior figura, es que la forma de la curva de
adaptacion de fase no cambid. Esto indica que la sensibilidad optimizada a la deformacidn se
logra para cualquier modo siempre que opere en/o cerca del punto DTP. En consecuencia, la
regla basica para optimizar la sensibilidad a la deformacién deberia ser acercarse al punto DTP.
Ademas de esto, es facil observar que existe un desplazamiento no lineal de la longitud de onda

de acoplamiento en funcidn del periodo de la red de difraccién en las proximidades del DTP.

3.4.2 Resultados experimentales.

De acuerdo con el apartado anterior, se exploraron diferentes didmetros de cladding (ver Tabla
3.1). El didmetro se estimad relacionando la posicion de las bandas de atenuacidon, después de
cada proceso de estrechamiento, con la misma posicion obtenida en los espectros de
transmisién simulados, y conviene sefialar que en [31] se demostrd una buena correspondencia
entre la estimacién del didmetro y el valor experimental del didmetro medido en un

microscopio.
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Sensor Mode order Lambda (nm) Diameter (um)
S0 LPo 1461 125

S1 LPon 1489 124.68
52 LPuoi1 1508 124.56
S3 LPuo 1317 115.82
S4 LPowo 1393 113.98
S5 LPoo 1456 113.10
56 LPog 1392 101.94
S7 LPua 1455 101.16
S8 LPus 1390 89.90
S9 LPus 1462 65.31

Tabla 3.1: Listado de los distintos sensores LPFG de periodo 191 um con sus diferentes diadmetros de
cladding.

El dispositivo SO era una LPFG sin etching (didmetro 125 um). Esta se sometié a tension de
acuerdo con el método explicado anteriormente (Fig. 3.12). Como resultado, la separacidn entre
las dos bandas de atenuacion observadas en el espectro dptico se redujo en funcion de la
deformacién (Fig. 3.15 a) experimental), coincidiendo con la Fig. 3.14 a), donde un aumento en
el periodo de la red de difraccién conduce a un acercamiento al DTP.

Tras el andlisis de lo presentado en [14], [19], la separacién de las bandas de atenuacién
disminuye si se reduce el didmetro de la LPFG, por lo que, posteriormente, realizando un etching
suave, se fabricé otro sensor S1 con un didmetro estimado de 124.68 um. El resultado obtenido
coincide con lo ya planteado y observado en la Fig. 3.15 b) experimental, si se compara con la
Fig. 3.15 a) experimental.

Lo mismo ocurrid para el sensor S2 en la Fig. 3.15 b) experimental, con un didametro estimado de
124.56 um. Los resultados de la simulacién de la Fig. 3.15 confirmaron los resultados obtenidos
de manera experimental.

El desplazamiento de la longitud de onda central de la banda izquierda en funcién de la

deformacidn se representa en la Fig. 3.16 para los sensores analizados anteriormente.
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Fig. 3.15: Espectros de transmision (resultados experimentales y simulados) para: a) SO; b) S1; ¢) S2.
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Fig. 3.16: Desplazamiento en longitud de onda de la banda izquierda LPq 1; en funcion de la deformacion
para los sensores SO, S1y S2: a) resultados experimentales; b) resultados simulados.

Los resultados simulados y experimentales permitieron obtener varias conclusiones. La
sensibilidad a la tensidn aumenta si se reduce el didmetro de la fibra (la sensibilidad de SO, S1y
S2 es 6.5 pm/ug, 10.3 pm/pe y 20 pm/ue, respectivamente, en el rango de 0-3100 pe). A modo
de comparacion tenemos que la sensibilidad en las LPFG optimizadas en [32], oscil6 entre 0.5y
2 pm/ue mientras que en [33], la sensibilidad maxima fue de 2 pm/pe. Esto indica que se mejord
la sensibilidad mds alta alcanzada en estos trabajos.

Una segunda conclusién es que, si la separacién entre las bandas de atenuacién es baja, como
es el caso de S2, la relacién entre la longitud de onda y la deformacion es no lineal, mientras que
esta relacion es lineal para el sensor SO. Por otro lado, S1 estd en el medio entre ambas
situaciones. Esto concuerda con lo observado en la Fig. 3.14, donde la curva de adaptacién de
fase es no lineal en las proximidades del DTP.

Con posterioridad a las mediciones, se realizé otro etching durante mas tiempo, hasta un
didmetro que permitié monitorizar las bandas de atenuacién que se debian al acoplamiento al
modo de cladding LPo10 y se analizaron tres didmetros diferentes: 115.82 um, 113.98 um vy
113.10 um correspondiente con los sensores S3, S4 y S5.

Los datos simulados y experimentales del desplazamiento de la longitud de onda central de la
bandaizquierda frente a diferentes valores de deformacion se presentan en la Fig. 3.17. En todos

los casos, la relacidn entre la deformacion y la longitud de onda fue lineal.
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Fig. 3.17: Desplazamiento en longitud de onda de la banda izquierda LPy 10 en funcion de la deformacion
para los sensores S3, S4 y S5: a) resultados experimentales; b) resultados simulados.

Estos resultados se pueden explicar porque en este caso el funcionamiento de los sensores se
encontraba lejos de DTP: el sensor S5 estaba trabajando a la misma longitud de onda que SO,
donde se observé un comportamiento lineal, y S3 y S4 estaban trabajando en longitudes de onda
mas cortas.

Para los resultados experimentales se obtuvo la desviacién de la raiz cuadrada media (root mean
square deviation - RMSD): 0.348 nm, 0.432 nm y 1.05 nm, junto con las sensibilidades: 2.5
pm/ue, 4.4 pm/ue y 9.3 pm/ue, en el rango 0-3500 e, para S3, S4 y S5, respectivamente. El
RMSD mas alto se obtiene para S5, que es el sensor con mayor sensibilidad y mas cercano al
DTP. Como se muestra en la Fig. 3.16, la sensibilidad aumenta a medida que se reduce el
didmetro.

Para obtener mas informacion sobre la influencia del orden de modo, se analizaron otros
sensores con diferentes didmetros (56, S7, S8 y S9); y para una comparacion de sus prestaciones
se dividieron en dos grupos, lo cual se muestra en la Fig. 3.18.

En la Fig. 3.18 a) se detallan los sensores que trabajan en una longitud de onda cercana al DTP.
En estos parece que la sensibilidad es similar. Sin embargo, es dificil extraer una regla general
porgue en este punto la sensibilidad depende de pequefios cambios en la longitud de onda
donde opera.

En la Fig. 3.18 b) se tiene en cuenta a los sensores que operan lejos del DTP, donde los
dispositivos no son tan sensibles a pequefias variaciones en la longitud de onda operativa y es

mas facil concluir que su sensibilidad es similar.
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Fig. 3.18: Comportamiento de los sensores LPFGs con diferente diametro: a) SO, S5, S7 y S9 cerca del DTP
y la banda de atenuacion acoplada a LPg 11, LPo10, LPo,g y LPos respectivamente; b) 54, S6 y S8 lejos del DTP
y la banda de atenuacion acoplada a LPo 10, LPgs y LPos respectivamente.

Estos resultados indican que el orden de modo no influyd en la sensibilidad a la tensién del
dispositivo. En otras palabras, para cada modo especifico, la proximidad al DTP determina la
sensibilidad del dispositivo, mientras que el orden del modo no influye en eso. De esta manera,
los sensores se pueden clasificar en dos grupos: operando en el punto del DTP y lejos de este.
En consecuencia, un etching suave para colocar las bandas de atenuacion en el espectro dptico
es la mejor manera de controlar la sensibilidad del sensor de deformacion basado en LPFGs.
Los resultados presentados hasta ahora analizan la deformacion en la regién de la red de
difraccion de la LPFG. Sin embargo, si se analiza la deformacion en toda la estructura de la fibra
(ver Fig. 3.13), la sensibilidad del dispositivo es mejor para los modos de orden inferior (es decir,
diametro inferior).

Ademas, dependiendo de la relacién entre la longitud de la red de difraccién y la longitud
completa de la regidon LPFG bajo tension, la sensibilidad puede mejorarse ain mas, haciendo
esta relacion lo mas baja posible. En los casos analizados en este trabajo, si se considera la
deformacidn de la estructura global, cada deformacién de 0.1 mm en una estructura de 227 mm
es de 0.44 pe.

Por consiguiente, la sensibilidad de 4 pm/pe de S4, S6y S8, pasa a ser de 5.19 pm/ug, 6.17 pm/ue
y 6.82 pm/ug, respectivamente, para los mismos sensores. Estos valores se calculan dividiendo
el cambio de longitud de onda por 0.44 pe multiplicado por los siete pasos de deformacion de
0,1 mm analizados en la Fig. 3.18 b).

El root mean square deviation (RMSD) de S4, S6 y S8 también se calculd: 0.432 nm, 0.506 nm y
0.642 nm respectivamente. Estos valores indican que no hay cambios significativos porque los

tres sensores estan colocados a una distancia similar del DTP. Ademds, se han agregado barras
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de error que representan la desviacion estandar en cada punto para S4, S6 y S8 (la desviacion

estandar promedio de los puntos en S4, S6 y S8 fue 0.351, 0.347 y 0.332 nm respectivamente).

3.5 Conclusiones.

Se analizaron los espectros de transmisién de dos LPFGs de longitud de onda de corte bajo en
funcién del diametro del cladding.

Los resultados muestran que la sensibilidad al indice de refraccion del medio circundante
aumenta a medida que disminuye el didmetro del cladding.

En la medida en que el periodo de la red de difraccidén se hace mas corto, la banda de atenuacion
inicial presenta mas modos de cladding. Para una LPFG con un periodo de 109 um, la banda
inicial correspondia al modo de cladding LPg 19, mientras que para una LPFG con un periodo de
118 um la banda inicial correspondia a LPg is.

El periodo de la red de difracciéon también afecta, de modo inverso, al nUmero de bandas de
atenuacion que se pueden utilizar con fines de deteccidn después de un proceso de etching; por
tanto, se reduce el nimero de puntos en los que es posible detener el proceso y monitorizar una
resonancia. Esta idea se refuerza con los resultados obtenidos en [14], donde con un periodo de
red de difraccién de 210 um fue posible monitorizar 4 bandas de atenuacidn al reducir de 80 um
a 32 um el didmetro de la fibra, mientras que para el periodo de 118 um se podian monitorizar
16 bandas de atenuacidn.

Por otro lado, las redes de periodo mds corto son mas adecuadas para alcanzar el DTP a una
longitud de onda corta. Ademads, permiten la observacién de muchas bandas de atenuacién
durante el proceso de etching, lo que facilita la capacidad de detener el proceso en un didmetro
especifico de acuerdo con la sensibilidad que desee el disefador. Asimismo, las fuentes de luz y
los detectores son menos costosos en estas longitudes de onda, lo cual es positivo en términos
de fabricacion de equipos comerciales.

Sin embargo, los resultados de sensibilidad con LPGs operando en la banda de
telecomunicaciones son superiores y cuando se desea trabajar con aplicaciones exigentes
compensa el coste adicional que supone este tipo de configuracion. De ahi que se optara por
esta solucién a la hora de aplicar las LPGs a la medida de microdeformaciones. En los resultados
que se obtuvieron, se demostré que acercandose con precisién al DTP también es posible
aumentar la sensibilidad hasta por un factor de 10, alcanzando una sensibilidad de 20 pm/pe en

el mejor de los casos.
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Finalmente, otro fendmeno conocido que podria combinarse con el dispersion turning pointy la

reduccién del didmetro del cladding es la transicion de modo, que segun [19], [34] permite

aumentar exponencialmente la sensibilidad de las LPFGs.
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Capitulo 4. Sensores basados en LMR sobre guias de ondas
planas.

4.1 Generacion de un Lossy Mode Resonance (LMR).

En las ultimas décadas, se han logrado importantes avances en el dominio de los sensores
gracias a la capacidad de depositar peliculas delgadas (thin films). Uno de los principales hitos
se logré en 1982 [1] con el desarrollo del primer sensor de resonancia de plasmén superficial o
surface plasmon resonance (SPR). Dicho sensor se basd en la utilizacién de la configuracion
Kretschmann-Raether [2], que consiste en un prisma éptico sobre el que se deposita una capa
delgada de una pelicula metdlica. Al hacer incidir luz con diferentes angulos, se excita un surface
plasmon polariton en la interfaz metal-dieléctrico en un rango de angulos especificos, algo que
también se observa en funcién de la longitud de onda.

Otro fendmeno, el lossy mode resonance (LMR) [3]-[5], puede ser observado utilizando esta
misma configuracion.

Sin embargo, la generacién de un LMR requiere de una thin film con propiedades diferentes a
las necesarias para la generacion de un SPR, lo que hace que entre ambas resonancias (SPR y
LMR) existan algunas semejanzas y diferencias importantes.

Como semejanza podemos destacar que los dos se basan en la misma estructura de
funcionamiento. Poseen una capa de un thin film sobre una guia de ondas, donde la relacién
entre los indices de refraccidn del thin film con el medio a medir es lo que permite su utilizacion
como sensor [6]. Ambos dependen del espesor del thin film, de su indice de refraccion, de su
coeficiente de extincion, del indice de refraccidn de la guia de ondas y del medio circundante.
También utilizan las variaciones del indice de refracciéon del medio circundante para detectar
variaciones de variables fisicas, quimicas o biolégicas.

En cuanto a las diferencias, son varias las que existen entre estos dos tipos de resonancias. Para
la generacién de los SPR, el rango de materiales que se puede utilizar se limita al de los metales
(oro, plata, aluminio, cobre). En el caso de los LMRs, existe una variedad mucho mas amplia de
materiales que pueden cumplir con las condiciones para su generacién [7], como los éxidos
conductores [8], peliculas poliméricas [9] o los hibridos de polimero/éxido metalico [10]. El
precio de estos materiales es relativamente mds barato y el acceso a estos materiales es también
mas facil. Ademas, su uso es beneficioso para la produccién en masa de sensores basados en
LMRs.

En cuanto al material utilizado, los SPR se obtienen cuando la parte real de la permitividad del

thin film es negativa y de mayor magnitud que la suma de su propia parte imaginaria mas la
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permitividad del material que rodea el thin film, mientras que los LMRs ocurren cuando la parte
real de la permitividad del thin film es positiva y de mayor magnitud que la suma de su propia
parte imaginaria con la permitividad del material que rodea el thin film [3], [11].

Por otra parte, los SPRs solamente se pueden excitar con luz polarizada transversal magnética
(TM), mientras que los LMRs pueden excitarse con luz polarizada tanto transversal eléctrica (TE)
como transversal magnética (TM) [3]. Ademas, aunque para realizar experimentos en ambos
fendmenos solo es necesario una fuente de luz y un analizador de espectro dptico, un
controlador de polarizacion mejora mucho la resolucion.

Otra diferencia es que, la posicion de la resonancia generada por un LMR en el espectro dptico
depende directamente del espesor del recubrimiento, lo que permite un ajuste simple de la
longitud de onda [12], no siendo tan facil establecer esta relacidon en el caso de los SPR.
También desde el punto de vista del espectro, las diferencias entre SPR y LMR son mas notables:
los SPR presentan una resonancia, la cual desaparece cuando el espesor del recubrimiento
alcanza un cierto valor [13]. En cambio, con los LMRs se puede generar multiples resonancias
(LMR1, LMR2, LMR3...), en un amplio rango del espectro (VIS/NIR). Esta caracteristica puede
obtenerse simplemente variando el espesor del recubrimiento y sin necesidad de modificar la
geometria de la guia de ondas. Esta propiedad hace que los LMRs sean apropiados para fabricar
sensores multi-pico y multi-variables o para disefar filtros dpticos de longitud de onda multiple
[14].

Otro aspecto diferente es el rango de angulos de incidencia adecuado para la generacién de
resonancias. Para la excitacién de un LMR se emplean angulos diferentes a los adecuados para
la generacion de un SPR. Estos ultimos se obtienen de forma dptima para dngulos que oscilan
entre 40° y 70° [7], [15], mientras que los LMRs generalmente surgen con un angulo de
incidencia cercano a la rasante, es decir, angulos que se acercan a 90° [5]. Esto explica por qué
la mayor parte del trabajo experimental en LMRs utiliza fibra dptica en lugar de la configuracién
Kretschmann-Raether [8], [16]—[21], ya que, con esta Ultima configuracidn, es muy dificil incidir
la luz a casi 90°.

En vista de las condiciones anteriores, uno pensaria que no es posible observar
simultdneamente ambos fendmenos, SPR y LMR. Sin embargo, existen materiales, como el éxido
de indio y estafio (ITO), que presentan diferentes propiedades dependiendo del rango de
longitud de onda operativa debido a la dispersién del material. Gracias a esta propiedad, ha sido
posible obtener tanto un SPR como un LMR con la configuraciéon de Kretschmann-Raether y

comparar sus propiedades [5], [8].
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Por otro lado, aunque las fibras épticas presentan muchas ventajas para su empleo como
sensores, también presentan inconvenientes debido a su pequefio diametro y a que se ven
afectadas por curvaturas, se rompen facilmente y es necesario empalmar el sensor.

En este capitulo, se presentan varios sensores utilizando una guia de ondas plana como
alternativa para la fibra dptica y la configuracién Kretschmann-Raether.

La generacion de un LMR sobre una configuracién de guia de ondas plana presenta ciertas
ventajas sobre la fibra dptica, a la vez que mantiene todas las caracteristicas de esta como
sensor. La estructura plana se combina con las buenas propiedades de los LMRs, ya demostradas
sobre sensores de fibra dptica (una sensibilidad extremadamente alta mediante el uso de
materiales con un alto indice de refraccién y la posibilidad de sintonizar la resonancia en
cualquier posicidn del espectro dptico), con la simplicidad y robustez de una configuracion
basada en estructuras tan simples como son los portaobjetos de vidrio, lo que permite su uso
generalizado en aplicaciones reales como ocurrié en el caso de los SPR.

Unido a esto, dicha geometria simétrica no cilindrica, permite separar las resonancias TEy TM,
lo que da lugar a que estas sean mas estrechas, con la ventaja adicional de que el sistema de
polarizacion es mucho mas sencillo comparado con el de las fibras, donde se necesita un
polarizador en linea y un controlador de polarizacién [20,21].

En este caso, entre la fuente de luz y la guia de ondas, se usé un polarizador lineal, que
reemplazo ala configuracién requerida para los sensores basados en fibra éptica (el controlador
de polarizacidon debe sintonizarse en cada experimento, mientras que la polarizacién aqui
utilizada se puede cambiar facilmente a polarizacion TE o TM).

Otra ventaja que presenta esta simple estructura es que durante el proceso de deposicidn es
posible controlar la generacion de los LMRs, mediante la monitorizacion de la deposicidn, lo que
podria usarse para controlar el espesor del thin film depositado si se conoce el indice de
refraccion del material.

Ademds de esto, la configuracién sobre guia de ondas plana nos permite generar varias
resonancias con la deposicidn en el mismo lado o en ambos lados de ella; con el mismo material
o con diferentes materiales, generando dos o mas LMRs. Esto nos permite implementar sensores
de dos 0 mds parametros basados en diferentes resonancias, como se demostrara mds adelante,
o un sistema microfluidico de multiples canales con multiples medidas al mismo tiempo.

Todo lo anterior, unido a la amplia gama de posibilidades en términos de nanoestructurar la guia
de ondas plana con tiras, rejillas, nanocables, etc. abre una cantidad casi ilimitada de

aplicaciones y diseinos que se pueden desarrollar con esta estructura.
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4.1.1 Polarizacion vertical y horizontal para la separacién de los modos TE y TM.

Suponiendo que por la guia de ondas se transmite una onda plana, al girar el polarizador es
posible controlar la orientacién del campo eléctrico. Si la polarizacién es horizontal (el campo
eléctrico E esta orientado horizontalmente y el campo magnético H verticalmente), el campo
eléctrico es transversal al plano de incidencia (TE) y solo se excitan los modos TE, Fig. 4.1 a). En
consecuencia, se obtiene el LMR TE. Sin embargo, si la polarizacién es vertical (el campo eléctrico
E estd orientado verticalmente y el campo magnético H horizontalmente), el campo magnético
H es transversal al plano de incidencia (TM) y solo se excitan los modos TM. En consecuencia, se
obtiene el LMR TM, Fig. 4.1 b). En adelante, a estos los llamaremos LMR+ y LMRmw.

La diferente posicion de ambas resonancias obedece a las diferentes condiciones de contorno
en la interfaz entre la guia de ondas y del thin film y en la interfaz entre el thin film y el medio
circundante, lo que conduce a los conocidos coeficientes de reflexién de Fresnell, que difieren
entre si dependiendo de si se estd abordando el caso TE o TM. Es por ello que la reflectividad

global es diferente en ambos casos, como se comprueba en [22].
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Fig. 4.1: Vista esquemdtica de la excitacion LMR para: a) Luz polarizada horizontalmente (se excita LMR1);
b) Luz polarizada verticalmente (LMRry estd excitado).

4.1.2 Generacion de un LMR sobre guia de onda plana.

El vidrio presenta una baja absorbancia en un amplio rango de longitudes de onda[23], lo que

permite monitorizar en longitudes entre 400 y 1700 nm, lo que posibilita elegir entre rangos de
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longitud onda corta, donde las fuentes épticas y detectores son menos costosos, y rangos de

longitudes de onda de telecomunicaciones, donde el precio de los equipos es mayor.

La Fig. 4.2 a), muestra la simulacién tedrica en funcién del espesor del thin film y la evoluciéon
del espectro optico en funcion del tiempo mientras se depositaban dos guias de ondas dpticas
diferentes (un portaobjetos de vidrio y un cubreobjetos) con éxido de indio (In,0s). En dicha
figura se aprecia cémo el primer LMR se subdivide claramente en dos resonancias: LMR TE y
LMR TM (LMR y LMRmv), mientras que para el segundo LMR estas dos resonancias,
correspondientes a ambas polarizaciones, se superponen entre si. En estas simulaciones se ha
hecho un promediado entre los resultados con polarizacién TE y TM para asemejar el caso
experimental en que no se estd polarizando la luz.

Es evidente que la profundidad de la resonancia del primer LMR es muy pequefa en
comparacién con el segundo LMR. Ademds, a longitudes de onda mds largas, las resonancias son
casi imperceptibles. Durante el proceso de deposicidn, el espectro dptico fue monitorizado
continuamente mientras se depositaba. Los resultados obtenidos experimentalmente
concuerdan con los de la simulacién Fig. 4.2 a). Tanto para el cubreobjetos (Fig. 4.2 b), como
para el portaobjetos (Fig. 4.2 c), se pueden observar las resonancias TE y TM del primer LMR,
que son visibles después de 2 y 4 minutos de deposicidn, y la segunda resonancia, donde ambas
polarizaciones se superponen entre si (la segunda resonancia es visible después de 14 minutos).
Las imagenes de los espesores del thin film que en este capitulo fueron tomadas con un
microscopio electrénico de barrido por emisidon de campo (SEM) modelo UltraPlus FESEM de
Carl Zeiss Inc. con un in-lens detector a 3 kV y un didmetro de apertura de 30 um) y a su vez se
caracterizaron con microscopia AFM (Bruker Innova en tapping mode). Otras imagenes fueron
tomadas con un microscopio invertido Leica DMC2900. Estas medidas permitieron estimar los
espesores de los revestimientos utilizados en cada sensor. Ademads, los recubrimientos también
se caracterizaron con un elipsémetro UVISEL 2 de Horiba, con un rango espectral entre 0.6 y 6.5
eV, mediante el que fue posible obtener las curvas de dispersidon (indice de refraccion y

coeficiente de extincion) de los materiales utilizados, tal y como se mostrard mas adelante.
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Fig. 4.2: Respuesta espectral del dispositivo optico, a) simulacion tedrica en funcion del espesor del thin
film, b) cubreobjetos en funcion del tiempo de deposicion; c) portaobjetos de vidrio en funcién del tiempo
de deposicion.

4.2 Sensores basados en LMR

La configuracién experimental utilizada en este capitulo se describe en la Fig. 4.3. Una fibra
Optica multimodo se conecta a una fuente de banda ancha de tungsteno-haldgeno. Esta fibra se
colocd frente a uno de los laterales de una guia de ondas y la luz de salida fue recogida por otra
fibra déptica multimodo, del mismo tipo que la anterior, cuyo extremo se conecté a un
espectrometro (VIS/NIR). Como guias de ondas, se utilizaron portaobjetos de microscopio y
cubreobjetos, ambos de vidrio de cal sodada (soda lime silica glass) [23], el material mas
convencional utilizado para estos aunque existe una amplia gama de materiales. La guia de
ondas se coloco sobre polimetilmetacrilato (PMMA), cuya Unica funcidn consiste en sostener
dicha guia de ondas y alinear correctamente las fibras a ambos lados de la misma. El espesor del
sustrato de PMMA fue de 5 mm [24].

La configuracion utilizada se introdujo en una maquina de pulverizacién catédica (sputtering)
para depositar el thin film, utilizada en cada caso como sensor en la guia de ondas. Los valores
de presion utilizados durante la deposicidon fueron en todos los casos los mismos, asi como la
distancia del target a la cual se colocd la guia de ondas.

Durante el proceso de deposicidn, se utilizd una mdscara para evitar que se depositara material

en los bordes de la guia de ondas y las puntas de la fibra por donde se guia la luz.
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Después de la deposicion, y durante la etapa de mediciones, se inserté un polarizador lineal
entre la salida de la fibra dptica que proyectaba luz en la guia de ondas y la guia de ondas en si.
Esto permite excitar la guia de ondas con luz polarizada linealmente, lograndose asi la
separacion de los modos TE o TM, haciéndolos mas profundos y faciles de monitorizar cuando

el dispositivo se usa como sensor.

Polarizador
Lineal ===

Fig. 4.3: Configuracion experimental utilizada donde se muestra una guia de ondas plana (cubreobjetos
de microscopio), la posicion del polarizador utilizado y el recubrimiento de un material.

4.2.1 Sensor de humedad relativa (HR).

El conocimiento de este parametro es importante en muchos procesos quimicos, fisicos o
bioldgicos, siendo critico en la calidad final de los productos biotecnolégicos, farmacéuticos o
alimentarios, asi como en los lugares donde es necesario preservar la salud y el confort [25]—

[27].

4.2.1.1 Proceso de fabricacion.

A modo de comparacién, se analizaron dos casos: un portaobjetos y un cubreobjetos ambos de
vidrio. Este ultimo es mas delgado (150 um) que el portaobjetos (1.05 mm). El material
seleccionado para el nanorecubrimiento fue ITO, un material ampliamente explorado en
sensores basados en LMRs [8], [16], que permite comparar su comportamiento frente al estado
del arte previo. Con respecto al rango de longitud de onda bajo analisis, se seleccioné el rango
VIS/NIR (de 400 a 1000 nm) debido a que las fuentes de luz y los detectores en estos rangos

estan disponibles a un costo relativamente bajo.
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Los resultados presentados aqui muestran que los LMRs se pueden generar con ambos sustratos
(portaobjetos de vidrio estandar y cubreobjetos), aunque su rendimiento es ligeramente
diferente.

En la Fig. 4.4 a), se muestra una imagen microscopica de la deposicién de ITO. El indice de
refraccion y el coeficiente de extincidn del thin film del ITO también se caracterizaron con el
elipsémetro, Fig. 4.4 b). El espesor estimado del recubrimiento fue de 362.5 nm, lo que

concuerda bien con el valor obtenido con el microscopio SEM.
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Fig. 4.4: Imagen obtenida con el microscopio SEM que muestra el espesor de la deposicidn de ITO. indice
de refraccion (n) y coeficiente de extincion (k) del thin film de ITO.

Mag = 197 65 K X

Por otro lado, de acuerdo con las reglas de disefio de los sensores basados en LMRs, la
sensibilidad mas alta se obtiene con el primer LMR [3], [12]. Sin embargo, este es dificil de
detectar porque desaparece a medida que se incrementa la deposicién y la resonancia se
desplaza a longitudes de onda superiores (Fig. 4.3). Esta es la razén por la que se utiliza el
segundo LMR como sensor de humedad, aunque tiene una sensibilidad menor [3], [12].

Analizando en funcion de la intensidad de la sefial, se puede encontrar una diferencia
importante (Fig. 4.5). La intensidad de las resonancias en el cubreobjetos (46%) es mayor que la
del portaobjetos de vidrio (12%), debido a que la guia de ondas es mas gruesa (1.05 mm) y, en
consecuencia, el campo evanescente es menor, mientras que ocurre lo contrario para el
cubreobjetos (150 um). Este resultado concuerda nuevamente con lo observado con la fibra
Optica, donde las fibras dpticas con didmetro reducido presentaron resonancias mas profundas

que la fibra multimodo estandar [28].
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Fig. 4.5: Espectros dpticos del segundo LMR después de 16 minutos de deposicion de ITO, a) cubreobjetos,
b) portaobjetos de vidrio. EIl LMR se obtiene aproximadamente a la misma longitud de onda y es mds
profundo en el caso del cubreobjetos.

4.2.1.2 Resultados experimentales.

Para la caracterizacién de las guias de ondas se utilizé una cdmara climatica, donde se realizaron
dos tipos de pruebas. Una basada en rampas de 30 a 90% y 90 a 30% de HR (Fig. 4.6) y la otra en
escalones de 10%, en el mismo rango (Fig. 4.7).

Para evitar derivas de sefial, se aplicé previamente un tratamiento térmico en presencia de una
alta humedad relativa antes de caracterizar el sensor, siguiendo un método similar al utilizado
en [29]. Los pardmetros fueron 85% de HR y una temperatura de 50°C durante 16 horas.

Los resultados muestran un cambio de longitud de onda de 7 nm (sensibilidad 0.116 nm/% de
HR) para el cubreobjetos, mientras que para el portaobjetos de vidrio el cambio de longitud de
onda es de 5 nm (sensibilidad 0.083 nm/% de HR).

Ademas, el cubreobjetos permite un mejor seguimiento de la evolucidn de la sefial gracias a su
resonancia mas profunda. Este efecto es mas evidente en la Fig. 4.7, donde la humedad se
modifica en pasos y la respuesta a la presencia de ruido es mejor.

Si comparamos estos resultados con sensores de fibra éptica basados en LMRs depositados con
ITO (sensibilidad 0.283 nm/% de HR), la sensibilidad es menor, pero hay que sefialar que aqui

estamos trabajando con el segundo LMR, que tipicamente presenta una sensibilidad menor [30].
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Fig. 4.6: Desplazamiento de longitud de onda en funcion de la Humedad Relativa (HR) en rampas del 30 al
90%, a) cubreobjetos, b) portaobjetos, c) medida del sensor electronico.

También se observa que la respuesta de los dos sensores es similar y no lineal, siendo mas
sensible a alta humedad relativa en comparacion con baja humedad relativa. En ambos casos,
el rango de humedad relativa se puede dividir en dos regiones (30 a 65% y 65 a 90%). La HR en
el rango de 65% a 90% muestra una sensibilidad de 0.212 nm/%, mientras que en el rango de

30% a 65% se obtiene una sensibilidad de 0.0657 nm/% de HR.
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Fig. 4.7: Desplazamiento de longitud de onda del sensor frente a variaciones de la HR del 30 al 90% en
pasos del 10%, a) cubreobjetos, b) portaobjetos c) medida del sensor electrdnico.

Enla Fig. 4.8, la sensibilidad cruzada a la temperatura se analizd en un rango de 20°C a 50°C para

el portaobjetos de vidrio revestido con ITO. Se observan algunas fluctuaciones al introducir

cambios de temperatura, pero en promedio el efecto de la temperatura en este rango analizado

es insignificante en comparacion con el cambio de longitud de onda observado en funcion de la

humedad.
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Fig. 4.8: Sensibilidad cruzada de temperatura y humedad del sensor recubierto de ITO, a) longitud de onda
central de la resonancia, b) medidas del temperatura y humedad.

Finalmente, en la Fig. 4.9 se analiza la histéresis de los sensores, donde se aprecia una variacion
maxima de 0.7 nm en ambos dispositivos. Esta se atribuye a las propiedades del ITO utilizado

como thin film [10].
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Fig. 4.9: Variacion de la longitud de onda central del LMR con la HR, a) cubreobjetos, b) portaobjetos.

4.2.2 Sensor de indice de refraccion.

En este apartado se presenta el desarrollo de un sensor de medicién de indice de refraccidn,

donde el desplazamiento de longitud de onda y la calidad de las resonancias son similares a los
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obtenidos con la configuracién de Kretschmann y la fibra dptica, con la ventaja de ser una
configuracion facil de manejar que evita la necesidad de los empalmes de fibra dptica. La razén
para desarrollar un refractémetro es que el indice de refraccién es el parametro tipico para
evaluar la sensibilidad y el rendimiento de un dispositivo éptico [31]. Este paso previo se emplea
en cualquier tipo de sensor éptico previamente a su utilizacién como biosensor, sensor quimico,
sensor ambiental, etc. Ademds de lo anterior, se demuestra que es posible separar ambas

polarizaciones TE y TM después de generado el LMR utilizando esta nueva plataforma.

4.2.2.1 Caracterizacion del primer y segundo LMR.

Tanto el cubreobjetos como el portaobjetos de vidrio llevaron a la generacién del segundo LMR,
recubiertos con In,05; de 276 nm de espesor (Fig. 4.10 a) y b)). Un segundo cubreobjetos se
depositd hasta obtener el primer LMR, resultando en un espesor del thin film de 74 nm, Fig. 4.10
c).

En la Fig. 4.11, se presentan los espectros dpticos al final de la deposicion para ambas guias de
ondas. En ambos casos, se puede observar una resonancia centrada en 480-500 nm. Sin
embargo, después de que se extrajo el sensor de la maquina de sputtering, (graficos negros en
la Fig. 4.11), para ambas guias de ondas, se produjo un desplazamiento de la resonancia en
longitud de onda hacia el rojo y una reduccién en la profundidad de esta, lo que fue causado por

el cambio de atmosfera de vacio a aire.

T g + 210 10K X O 4 Sap 2000
V0«20 Marge O g 1608 T 123138

Fig. 4.10: Imagen FESEM de la seccidn transversal de los thin film con In,03: a) cubreobjetos con 276 nm
de espesor (segundo LMR), b) un portaobjetos con 276 nm de espesor (segundo LMR), c) un cubreobjetos
con thin film de 74 nm (primer LMR).

Una vez depositadas las guias de ondas, se introduce el polarizador lineal en la configuracion
demostrandose que tanto el LMRr como el LMRmy se pueden obtener por separado (grafico
verde y rojo en la Fig. 4.11). Este proceso, es mas complicado de lograr con una fibra éptica
donde se requiere el uso de fibras especiales, como una fibra de tipo D, y la introduccion de un

polarizador en linea y un controlador de polarizacién [32], [33].

65



Capitulo 4. Sensores basados en LMR sobre guias de ondas planas.

D Db

95+ _ ’ 4 84 " .
/ /S
g / g /
= \ / 13 W /
S 85 \\\ / 80 /
» ~, / - \
E g0 \ G \ ’
g \ g g \ /
= N\ / = \ /
75 76 \ /
\\_ / \ o~
s \
70 / 74 \ _
—— Spectrum afer deposition Spectrum afer deposition
440 460 480 500 520 540 560 580 600 440 460 480 500 520 540 560 580 600

=z < \
S 8
" [} \
2 2] \
E = \
] @197 \ /
g g \
- - 78~ \ Iﬂ 1
80 \ | T 14 '\ / —
\ | —T™ 77 \ / ™
1 '\J},‘ —— No polarization | 76 \/.-‘J No polarization
L z " N " N . " J
440 460 480 500 520 540 560 580 600 440 460 480 500 520 540 560 580 600
Wavelength (nm) Wavelength (nm)

Fig. 4.11: Espectro dptico después de la deposicion del thin film de In,03 en guias de ondas planas, a) un
cubreobjetos, b) portaobjetos. El grdfico azul muestra el espectro en vacio al final de la deposicion, el negro
muestra el espectro después de la deposicion en el aire y los grdficos verde y rojo corresponden al espectro
obtenido con luz polarizada TE y TM, respectivamente.

Como ya ha sido demostrado, el segundo LMR es menos sensible que el primero [3], [12]. Esto
se muestra en la Fig. 4.2, donde es facil observar que el cambio de longitud de onda en funcidn
del espesor (la pendiente del desplazamiento de la resonancia durante la deposicién) fue mas
lento para el segundo LMR en comparacion con el primer LMRte y LMRmw. Por esta razén el
segundo LMR se utilizd para una caracterizacién de un rango de indice de refraccién circundante
(SRI) mas amplio sin correr el riesgo de que la resonancia se salga del rango de longitud de onda
monitorizado en la configuracion experimental. En consecuencia, el espectro dptico se registré
en el aire (SRl = 1) y en diferentes soluciones con indices de refraccion que van desde 1.333 a
1.508.

Es facil observar, a partir de la Fig. 4.11, que el cubreobjetos es una mejor opcion en términos
de visibilidad de las resonancias en comparacion con el portaobjetos. Para el primero (Fig. 4.11
a), se observa una disminucién de potencia del 15 y 20% para las resonancias TE y TM,
respectivamente mientras que para el portaobjetos la profundidad de las resonancias TEy TM
es de solo el 4 y 6%, respectivamente (Fig. 4.11 b).

Con el cubreobjetos, que es mas fino, se incrementa el campo evanescente de los modos, como

ocurre con las fibras dpticas, donde se ha observado que las resonancias son mas profundas
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cuando se reduce el diametro de la fibra [28]. Esta es la razdn por la que las pérdidas en la regidn

de la resonancia son mayores con un cubreobjetos, es decir, con una guia de ondas mas delgada.

4.2.2.2 Resultados experimentales.

Para probar los sensores como refractdmetros, se prepararon soluciones de glicerina y se
agitaron durante varias horas, obteniéndose diferentes indices de refraccion. A estas soluciones
se les midieron sus indices de refraccion a una longitud de onda de 589 nm con un refractdmetro
comercial. Los valores obtenidos para el agua y disolucidn al 6%, 17% y 28% de glicerol en agua
se correspondieron con los valores 1.333, 1.341, 1.357 y 1.372, respectivamente. Para obtener
un conjunto mas amplio de indices de refraccién como los representados en las Figs. 4.13y 4.14,
también se utilizaron los siguientes liquidos de indice de refraccidon de Cargille Serie A y Serie
AA: 1.404, 1.432,1.452,1.492, 1.500 y 1.508 [34].

Como sefial de referencia se utilizd una guia de ondas del mismo tipo no depositada.
Posteriormente, se reemplazo por la depositada y se tomé la sefial del sensor. Las soluciones

utilizadas para las mediciones fueron vertidas sobre el thin film depositado en los sensores.

4.2.2.3 Optimizacion de la sensibilidad con el primer LMR.

Como se indicé anteriormente, la sensibilidad del primer LMR es superior a la del segundo, idea
que se basa en el desplazamiento de longitud de onda de las resonancias y en los resultados
obtenidos de los LMRs publicados con guias de ondas de fibra dptica [3]. Sin embargo, los
resultados presentados en la Fig. 4.2, muestran una dificultad adicional y es que el
desplazamiento de longitud de onda es mayor por lo que sera dificil monitorizar un rango amplio
de indices de refraccién como el de las Figs. 4.13 y 4.14.

En este caso solamente se trabajé con el cubreobjetos, sobre la base de lo ya obtenido durante
la monitorizacién, donde la guia de ondas del cubreobjetos es la mejor opcidn para trabajar con
el primer LMR ya que su resonancia es mas visible y es mas facil detener el proceso de sputtering
adecuadamente.

La Fig. 4.12 muestra los resultados correspondientes al primer LMR generado con una guia de
ondas de cubreobjetos nanorecubierta. Los LMRmv y LMR1e se obtuvieron en diferentes rangos
de longitud de onda, 490-540 nm y 730-780 nm, respectivamente. El resultado mas importante
es el aumento de sensibilidad obtenido con el primer LMR. En la polarizacién TE, la sensibilidad
en el rango de 1.333-1.357 fue de 929 nm/RIU, lo que significa un aumento de sensibilidad de

7 veces en comparacion con la sensibilidad lograda con el segundo LMR1e. Con respecto al primer
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LMRmyv, su sensibilidad fue de 815 nm/RIU en el rango de 1.333-1.372, lo que significa un

aumento de 5 veces en la sensibilidad en comparacién con el segundo LMR.
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Fig. 4.12: Espectros de transmision del cubreobjetos recubierto de In,0s, a) simulados, b) experimentales
(polarizacion TM), c) simulados, d) experimentales (polarizacion TE).

En los espectros épticos correspondientes al segundo LMR TE y TM se puede apreciar que la
profundidad de la resonancia es diferente dependiendo de la guia de ondas (Figs. 4.13 y 4.14),
mientras que el desplazamiento de longitud de onda de LMR+e y LMRmy es similar, Fig. 4.15. Por
el contrario, el cambio de longitud de onda es muy similar en ambas guias de ondas bajo andlisis,
lo que también concuerda con la Fig. 4.2, donde el desplazamiento espectral fue similar para el
cubreobjetos y el portaobjetos.

Otra coincidencia importante es que la sensibilidad es mayor en la medida en que aumenta el
indice de refraccidn externo, fendmeno que también se observa en las fibras dpticas. Para el
cubreobjetos, la sensibilidad en el rango de 1.333-1.372 fue de 125 nm/RIU para la polarizacion
TEy 162 nm/RIU para la polarizacion TM, mientras que en el rango de 1.492-1.508 la sensibilidad
fue de 1375 nm/RIU para la polarizacion TE y 731 nm/RIU para polarizacion TM. Este aumento

de sensibilidad para valores mas altos del indice de refraccion externo, también se ha visualizado

en LMRs obtenidos con fibras dpticas.
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Fig. 4.13: Espectros de transmision de guias de ondas recubiertas de In,0; con polarizacion TE y
desplazamiento frente a indices de refraccién, a) cubreobjetos, b) portaobjetos.
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Fig. 4.14: Espectros de transmision de guias de ondas recubiertas de In,03 con polarizacion TM y
desplazamiento frente a indices de refraccion, a) cubreobjetos, b) portaobjetos.
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Fig. 4.15: Desplazamiento de las resonancias en funcidn del indice de refraccion circundante (SRI). En color
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4.2.3 Caracterizacion de diferentes materiales en la generacion de un LMR.

Una vez analizados los resultados a partir del refractémetro basado en 6xido de indio, se decidio
estudiar otros refractémetros utilizando diferentes materiales como recubrimiento, para
comparar su comportamiento. Para esto se seleccionaron materiales como el ITO, 6xido de
estafio negro o Sn0, (por simplicidad se le llamara en lo sucesivo Sn0;) el CuO, los que fueron
depositados utilizando la misma técnica que en el caso anterior. Durante la deposicién por
sputtering se emplearon diferentes intensidades de corrientes, dependiendo del material: 150

mA para ITO, 80 mA para SnO; y 70 mA para el CuO.

4.23.1 ]Resultados experimentales.

En la Fig. 4.16, se muestran los espectros después del proceso de deposicién de los tres
materiales. Es interesante observar que, para el recubrimiento de SnO,, el primer LMRr esta
presente a unos 570 nm como lébulo lateral y el LMRmy es visible a una longitud de onda mas
corta (450 nm), como se observa en trabajos previos [35]. El espectro de CuO es mas amplio,
debido a que sus resonancias TE y TM son mas profundas y se superponen [12]. Finalmente,
para el recubrimiento de ITO hay una resonancia TE poco profunda y dificil de distinguir ubicada
a aproximadamente 630 nm, mientras que la LMRmv es mas facil de visualizar aproximadamente

a 400 nm.

100 r
90 -
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70 -

60 -

Transmission (%)

50

40 -
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30 - — CuO |1

400 450 500 550 600 650 700
Wavelength (nm)

Fig. 4.16: Espectros dpticos después de una deposicion de 3 minutos de tres materiales diferentes (ITO,
Sn0,, CuO) primer LMR.

Los cubreobjetos también se caracterizaron con la ayuda de un microscopio SEM y AFM. Las

imagenes SEM se muestran en la Fig. 4.17, donde se puede ver que el espesor de CuO es 50 nm,
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mas delgado que el espesor de 70 nm y 83 nm de los recubrimientos de ITO y SnO,,

respectivamente.

CuO

49.12 nm 70.17 nm

Fig. 4.17: Imdgenes de microscopio SEM que muestran los espesores de los diferentes materiales
depositados en los cubreobjetos, a) thin film de SnO, de 82.73 nm de grosor, b) thin film de CuO de 49.12
nm de grosor, c) thin film de ITO de 70.17 nm de grosor.

Los resultados obtenidos con el microscopio AFM en la Fig. 4.18, presentan una concordancia

general con los resultados de SEM mostrados previamente en la Fig. 4.17.

Thickness (nm)
) SnO, 75+4,7
CuO 36+2
ITO 67,3+1,5

Fig. 4.18: Imdgenes de microscopio AFM que muestran el grosor y rugosidad de los diferentes materiales
depositados en los cubreobjetos, a) Sn0O,, b) CuQO, c) ITO. Los valores obtenidos concuerdan con las medidas
del microscopio SEM.

Finalmente, las curvas de dispersién de los nanorecubrimientos se obtuvieron con la ayuda del
elipsémetro. En la Fig. 4.19, es interesante observar que el indice de refraccidn de los materiales
en el rango de 400 a 1000 nm, la regidon donde se caracterizaron los dispositivos como
refractdmetro, oscila entre 1.85 y 1.95 en el caso de SnO,, de 2.15y 2.35 en el caso de CuO y de

1.9a2.1enelcasodelTO.
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Fig. 4.19: Indice de refraccion (n) y coeficiente de extincion (k) de los materiales depositados, a) SnO;, b)
CuO, c) ITO.

Estos valores concuerdan bien con los espesores de recubrimiento presentados en las Figs. 4.17
y 4.18, porque es sabido que la sensibilidad al espesor de los LMRs, es decir, el cambio de
longitud de onda de la resonancia por el aumento del espesor, depende del indice de refraccion
del recubrimiento [3], [12], por lo que el LMR correspondiente al material con mayor indice de
refraccion debe obtenerse con un recubrimiento mas fino. En este sentido, el CuO es el material
con mayor indice de refraccidn y presenta el menor espesor. En cuanto al segundo material con
mayor indice de refraccién, ITO, su recubrimiento es el segundo en orden de espesor, mientras
que el material con menor indice de refraccién, SnO,, presenta el recubrimiento mas grueso.

El alto indice de refraccion del éxido de cobre concuerda con lo planteado en la literatura, donde
se afirma que este, en sus diferentes formas (CuO y Cu,0), presenta un indice de refraccién muy
alto [36]. La gran diferencia entre CuO y los otros dos materiales aqui utilizados (ITO y Sn0,), es
que el ITO es fabricado en base a dxido de indio y estafio. Por lo tanto, parece légico que el CuO
presente una curva de dispersién bastante diferente, siendo las otras dos muy similares, y una
afirmacion hecha en base a los sensores desarrollados sobre fibra dptica es que, de acuerdo con
las reglas de disefio para sensores basados en LMRs, un indice de refraccién de recubrimiento
mas alto también induce una sensibilidad de indice de refraccion mas alta [3], [12].

Para comprobar la validez de esta afirmacidn, la region recubierta se sumergid secuencialmente
en varias soluciones de glicerina. Los resultados obtenidos se pueden observar en las Figs. 4.20,

4.21y 4.22, donde se muestra el desplazamiento de la longitud de onda de las resonancias TE y
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TM obtenido con cubreobjetos recubiertos de SnO,, CuO e ITO respecto al aumento del indice
de refraccién. Para una comparacién mas precisa, en la Fig. 4.23, se muestra el desplazamiento

de la longitud de onda del LMR obtenido con los tres materiales en funcion del indice de

refraccion.
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E E
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Fig. 4.20: Desplazamiento de los espectros de transmision de cubreobjetos recubierto de SnO; frente a
diferentes indices de refraccion, a) polarizacion TE, b) polarizacion TM.
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Fig. 4.21: Desplazamiento de los espectros de transmision de cubreobjetos recubierto de CuO frente a
diferentes indices de refraccion, a) polarizacién TE, b) polarizaciéon TM.
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Fig. 4.22: Desplazamiento de los espectros de transmision de cubreobjetos recubierto de ITO frente a
diferentes indices de refraccion, a) polarizacién TE, b) polarizacién TM.

La primera comparacion serd entre sensores CuO e ITO, cuyas resonancias en la Fig. 4.23 se
ubican en longitudes de onda similares, evitando asi la influencia de la longitud de onda. Aqui
es importante resaltar que, en el caso del CuO, no es posible obtener sobre el mismo
cubreobjetos el indice de refraccién tanto con polarizacién TE como con TM porque las
resonancias correspondientes a estas polarizaciones estan muy separadas y no encajan en el

rango del espectrometro.
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Fig. 4.23: Lineas de desplazamiento de la longitud de onda central de las resonancias en funcion del
indice de refraccion circundante (SRI) para los diferentes materiales (SnO,, CuO e ITO), a) Polarizacion TE,
b) Polarizacion TM.

En este sentido, los resultados para la resonancia TE se obtuvieron con el espesor de thin film
presentado en las Figs. 4.17 y 4.18. Sin embargo, la resonancia TM del CuQ, no fue visible con
este espesor (una mayor separacion de resonancia TE y TM en comparacién con ITO y SnO,
confirma la idea de una mayor sensibilidad al espesor del recubrimiento), por lo que fue

necesario fabricar un nuevo dispositivo con un nanorecubirmiento de CuO mas grueso. Si
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comparamos el CuO con ITO, el primero presenta una mayor sensibilidad. En el caso del CuO,
donde la resonancia TE se localiza a una longitud de onda mas corta que la resonancia de ITO, la
sensibilidad es un 10% mejor, mientras que, en el caso de TM, donde la resonancia de CuO se
localiza a una longitud de onda mayor, se observa un 33% de mejora. Como promedio, se
obtiene una mejora del 21.5% del CuO con respecto al ITO.

Comparando el ITO con el SnO,, en principio deberia ser dificil observar alguna diferencia porque
los valores del indice de refraccion del recubrimiento son muy similares (aproximadamente 0.1
unidades de indice de refraccién) y el espesor de recubrimiento requerido para posicionar el
LMR en el rango de longitud de onda visible solo difiere en 10 nm. Sin embargo, como se observa
en la Fig. 4.23, los LMRs estan muy separados en longitud de onda. La resonancia TE del SnO; en
agua, se encuentra a una longitud de onda mas alta en comparacion con la resonancia TE de ITO
(935 vs 780 nm). Lo mismo ocurre con la resonancia TM del SnO, en agua, que se encuentra a
una longitud de onda mds alta en comparacion con la resonancia TM de ITO (650 vs 520 nm).
Esto provoca que la sensibilidad con SnO; sea superior a la de ITO (el aumento de la sensibilidad
del indice de refraccion en funcién de la longitud de onda es un fenémeno tipico en los sensores
Opticos [37], [38]).

Para concluir este apartado, conviene indicar que durante los Ultimos afios el foco se ha
centrado en encontrar materiales con alto indice de refraccién, debido a que se ha demostrado
que la sensibilidad aumenta con el indice de refraccidn de este, aunque también es cierto que
esta no aumenta constantemente. Esto Ultimo se ha confirmado aqui: aunque hay una
diferencia importante en el indice de refraccién entre ITO, SnO; y CuO, la sensibilidad no se
mejora mucho en funcion del indice de refraccion porque todos ellos tienen un indice de
refraccion superior a 1.8 [12], valor a partir del que empieza a ralentizarse la mejora de longitud,
mientras que hay otro parametro que juega un papel importante en comparacién con el indice
de refraccién: la longitud de onda central de la resonancia.

En los sensores basados en LMRs, este efecto es especialmente importante. Se ha observado
gue una resonancia colocada en longitudes de onda largas (1300-1500 nm) posee una
sensibilidad cuyo factor aumenta en mas de 3 comparado con una resonancia colocada en
longitudes de onda cortas (600-700 nm) [37].

Todo esto explica que, en la Fig. 4.23, la sensibilidad del sensor de SnO, es mayor que la
sensibilidad del sensor de CuO (aumento del 24% en comparacion con CuO en la polarizacion
TMy 17% en la polarizacién TE), aunque en este caso se puede destacar que el SnO; presenta
un indice de refracciéon menor (el del CuO es 0.35 mas alto que el SnO; en promedio). Por tanto,

aunque la regla de incrementar la sensibilidad aumentando el indice de refraccion del
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recubrimiento sigue siendo valida, su influencia no es tan apreciable y, como hemos observado,
la longitud de onda a la cual se encuentra la resonancia juega un papel mucho mas importante.

Enla tabla 4.1, se muestran las sensibilidades de los materiales a modo de resumen, para ambas

polarizaciones TEy TM.
Material TE Sensitivity (nm/RIU) TM Sensitivity (nm/RIU)
Sn0O; 1800 1510
CuO 1537 1220
ITO 1405 920

Tabla. 4.1: Comparativa de las diferentes sensibilidades al indice de refraccion para los diferentes
materiales depositados.

Una ultima cuestidon a considerar en los resultados presentados es la profundidad de la
resonancia. Esta claro que en las Figs. 4.20y 4.22 el LMR tiende a desvanecerse a longitudes de
onda mas largas con SnO; e ITO respectivamente, mientras que para los cubreobjetos
recubiertos de CuO el LMR incluso aumenta en profundidad.

Es sabido que la profundidad de la resonancia esta relacionada con la parte imaginaria del indice
de refraccidn de tal manera que existe un caso éptimo en el que se alcanza una profundidad
maxima [12]. Esto se explica con la condicién de adaptacidn de fase [6], [39] (es decir, laigualdad
entre un modo de guia de ondas y el modo con pérdidas guiado en el nanocoating en el caso de
una guia de ondas monomodo o la similitud entre los modos de guia de ondas y el modo con
pérdidas guiado en el nanocoating en el caso de una guia de ondas multimodo).

A la vista de los resultados de la Fig. 4.19, el desvanecimiento progresivo del LMR a longitudes
de onda mas altas en el cubreobjetos recubierto de SnO, se explica por el hecho de que la parte
imaginaria tiende a cero, lo que conduce a una reduccién de la profundidad de resonancia. Para
el recubrimiento de ITO, la parte imaginaria aumenta en funcién de la longitud de onda, lo que
indica que nos estamos moviendo fuera de la condicidon de coincidencia de fase pero en
direccién opuesta, hacia valores altos de la parte imaginaria, mientras que para el cubreobjetos
recubierto de CuO hay una progresiva disminucion de la parte imaginaria pero nunca alcanza el
valor cero en el rango de 400 a 1000 nm. En vista de que la profundidad del LMR aumenta en la
Fig. 4.21 en funcién de la longitud de onda, esto indica la posibilidad de que estemos mas cerca

de la condicidn de adaptacion de fase con la reduccidon progresiva de la parte imaginaria.

4.3 Sensor de multiples parametros.

La medicién simultanea de varios pardmetros se vuelve cada dia mas importante, tanto para

optimizar los sensores, como para proporcionar sistemas de compensacién a las mediciones. En
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el ambito de las fibras dpticas esto no es una excepcidn, ya que permite utilizar una sola fuente
de luz y analizador para varias variables. Desde hace algunos afios se han hecho propuestas y
demostrado el funcionamiento de varios disefios basados en fibra dptica para lograr la deteccion
multiparamétrica. Asi podemos encontrar sensores multiples de (temperatura-humedad [40]-
[42], temperatura-indices de refraccidon [43]-[45], temperatura-vibraciones [46], entre otros

[47]-[50]).

4.3.1 Sensor simultaneo de Temperatura y Humedad.

La humedad relativa (HR) y la temperatura del aire son dos factores que afectan a la comodidad
de las personas, los animales y las plantas y, con mucha frecuencia, se miden simultdaneamente.
Estos también tienen un impacto importante en una variedad de procesos industriales como el
procesamiento, uso y almacenamiento de productos agricolas [51] y otros productos naturales,
componentes y sistemas electrénicos y el tratamiento clinico [52].

En este apartado se presenta un sensor simultaneo de temperatura y humedad relativa, basado

en LMR sobre una estructura plana utilizando ambas caras de esta.

4.3.1.1 Proceso de fabricacion.

Gracias a la simplicidad de generar multiples resonancias con dispositivos basados en LMRs,
junto con la capacidad de depositar materiales adecuados tanto en la cara superior como en la
inferior de los cubreobjetos, fue posible crear una guia de ondas doblemente nanocubierta para
detectar la temperatura y la humedad. Para ello, ambas caras del cubreobjetos fueron
depositadas, inicialmente, con un solo material que indujo adecuadamente las resonancias.
Después de eso, una cara se depositdé con una segunda capa especificamente sensible a la
temperatura, mientras que la otra cara se cubrié con un material que es especificamente
sensible a la humedad. Esta es una prueba de concepto que podria extenderse facilmente a otras
aplicaciones, como la deteccidén de gases con dos pardmetros o incluso la deteccién quimica o

bioldgica de dos parametros en un sistema de microfluidica.
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Fig. 4.24: Proceso de deposicién, a) tanto la cara superior (cara 1) como la cara inferior (cara 2) del
cubreobjetos se depositan con un thin film de CuO. b) Mapa de color que representa la luz transmitida en
funcion del tiempo durante la deposicion en la cara 1, c) Mapa de color que representa la luz transmitida
en funcién del tiempo durante la deposicion en la cara 2.

4.3.1.2 Generacion del espectro con doble resonancias.

Uno de los principales problemas a controlar en una guia de ondas con doble
nanorecubrimiento, es que las dos resonancias generadas no se superpongan en el espectro en
transmisidn. Por lo tanto, se debe realizar un disefio cuidadoso, en el que se considere la
posicién de la resonancia después del primer recubrimiento en ambas caras de la guia de ondas
junto con el desplazamiento adicional inducido por la deposicion del segundo recubrimiento.
Enaras de lasimplicidad, de ahora en adelante las dos caras del cubreobjetos que se depositaron
se denominaran cara 1y cara 2, (Fig. 4.24 a).

En la Fig. 4.24 b), se muestra la evolucion del espectro éptico en funcidn del tiempo durante la
deposicién del primer recubrimiento en la cara 1 del cubreobjetos utilizando éxido de cobre
(CuO). Después de 20 min de deposicién, aparece una banda de atenuacién que se desplaza de
500 a 670 nm y que se corresponde con el primer LMR, generado por la guia de un modo TE y
en consecuencia llamada LMRre.

Después de esta primera deposicion, la cara 2 del cubreobjetos también se deposité con CuO
(Fig. 4.24 c). Aqui, cabe destacar que se tomé una nueva referencia para evitar la presencia en
el espectro de la anterior resonancia TE del primer recubrimiento, lo que permite observar, sin
ninguna interferencia, la generacion de la nueva resonancia TE obtenida con el recubrimiento
CuO depositado en la cara 2. Ademas de esto, el LMRmy de la cara 2 es visible en longitudes de

onda cortas en el espectro dptico (Fig. 4.24 c).
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Fig. 4.25: a) Mapa de color que representa la luz transmitida en funcion del tiempo durante la deposicion
de CuO en ambas caras del cubreobjetos. b) Espectro optico final después de la deposicion. (c — e)
Distribucion de la intensidad del campo dptico de TMy, TE; y TEo en la seccion transversal del cubreobjetos
en los rangos de longitud de onda donde tiene lugar la transicion a la guia de estos modos.

El mapa de colores de la deposicidon en ambas caras se muestras en la Fig. 4.25 a), mientras que
el espectro final después de la deposicion en ambas caras del cubreobjetos se visualiza en la Fig.
4.25 b), donde se observan los tres LMRs en diferentes rangos de longitud de onda: de 450 a
500 y de 850 a 900 nm el LMRmv y el LMRre correspondientes a la cara 2, y de 650 a 700 nm el
LMRqe correspondiente a la cara 1.

Para obtener el sensor final que detecte los dos parametros, se seleccionaron materiales con
alta sensibilidad a la temperatura uno y a la humedad el otro para su deposicién sobre el thin
film generador del LMR en la cara 1y 2 del sensor: PDMS (Sylgard 184) con un alto coeficiente
termo optico de -2.0x10™* 1/°K a 25°C y agarosa, respectivamente [53], [54].

El PDMS se prepard mezclando la base de elastomero con el agente de curado en una proporcién
de 10:1y se curéd a 602C durante 1 h. La agarosa se preparé usando el método descrito en [55],
con una concentracion del 1% en agua, usando una maquina de spin-coating, a 700 rpm y una
aceleracién de 2 rpm/seg durante 3 min.

El proceso de deposicidn utilizado se describe en la Fig. 4.26 a), y el espesor de los revestimientos
obtenidos en las Fig. 4.26 b y c. El espesor del recubrimiento de PDMS fue de alrededor de 120
pum (Fig. 4.26 b)), varios érdenes de magnitud mds grueso que el recubrimiento de CuO, el cual
fue de 36 nm. Por lo tanto, en esta imagen no fue posible visualizar la capa de CuO. En cuanto a

la capa de agarosa resultd ser mucho mas fina que la de PDMS y en orden de magnitud similar
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a la del CuO. En consecuencia, en la Fig. 4.26 c), se pueden distinguir tanto el recubrimiento de
CuO como el de la agarosa. El espesor total de ambas capas es de alrededor de 100 nm, siendo
el thin film del CuO de 66 nm.

Teniendo en cuenta que el desplazamiento en longitud de onda inducido por la deposicién de la
agarosa y el PDMS, el proceso de deposicién de CuO en cada cara del cubreobjetos se detuvo
cuando el LMR correspondiente se ubicd en una longitud de onda que permitié obtener dos
LMRs separados en la regién infrarroja, uno para agarosa y uno para PDMS. Ademas, debido al
alto indice de refraccion del CuO, se obtuvo una buena separacién también en la regidn visible
para los dos LMRs obtenidos con la polarizacién TM, una correspondiente a la cara depositada
con agarosa y la otra a la cara depositada con PDMS.

La Fig. 4.26 d), muestra, después de la deposicién del PDMS y la agarosa, las dos bandas LMR+e
correspondientes a cada cara del cubreobjetos en la regién espectral NIR y las dos bandas LMRmw

correspondientes a cada cara del cubreobjetos en la regidn espectral visible.
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Fig. 4.26: Deposicion y caracterizacion de recubrimientos de agarosa y PDMS. a) La cara superior (cara 1)
y la cara inferior (cara 2) del cubreobjetos se depositan respectivamente con agarosa y PDMS. b) Imagen
de microscopio invertido que muestra el grosor del recubrimiento de PDMS, alrededor de 120 um,
depositado en un cubreobjetos de alrededor de 160 um. c) Imagen de microscopio SEM que muestra el
grosor del recubrimiento de agarosa depositado en la cara 2 del cubreobjetos. La capa de agarosa se
puede distinguir sobre la capa de CuO. El espesor total de ambas capas es de unos 100 nm. d) Espectros
opticos en los rangos visible y NIR después de la deposicion de agarosa y PDMS. Se observan cuatro LMRs:
dos en la region visible, ambos TM, y dos en la region NIR, ambos TE.

Ademas de la cuestion de optimizar el disefio para que los diferentes LMRs se separen entre si
después de la deposicion del PDMS vy la agarosa, existe una razén adicional para colocar los LMRs

generados con la cara 1 en longitudes de onda mas cortas que los LMRs generados con la cara
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2. La cara 1 se usa para detectar la temperatura sobre la base de un recubrimiento de PDMS y
se conoce por la literatura que el indice de refraccion de PDMS disminuye en funcién de la
temperatura [53], [56]. Por otro lado, la cara 2 se utiliza para detectar la humedad sobre la base
de un recubrimiento de agarosa; sabiendo que la agarosa aumenta su indice de refraccién en
funcién de la humedad, debido a la absorcién de agua [54], [57].

Por tanto, el LMR correspondiente a la cara depositada con PDMS se desplaza a longitudes de
onda mas cortas a medida que aumenta la temperatura, mientras que el LMR correspondiente
a la cara depositada con agarosa se desplaza a longitudes de onda mas largas. De esta forma se
evita la superposicion de ambas resonancias durante los ensayos a diferente temperatura y

humedad.

4.3.1.3 Resultados experimentales.

Una vez construido el sensor, los experimentos se efectuaron en una camara climatica. Se
realizaron, por un lado, escalones de entre el 30% y 75% de humedad relativa, en pasos del 15%,
manteniendo la temperatura a 30°C, y por otro, escalones de entre 30 y 70°C en pasos de 10°C,
manteniendo la humedad relativa constante al 30% (Fig. 4.27 a).

La Fig. 4.27, compara los resultados de los sensores electrénicos de temperatura y humedad de
la cdmara climatica con los resultados del sensor dptico en la regidn visible y en la region NIR. El
tiempo de respuesta es similar al de los sensores de la cdmara climatica, lo que indica que el
sensor dptico es igual o mejor que el sensor de la cdmara en términos de tiempo de respuesta.
En cuanto a la disminucidn de la linea azul de agarosa después de 600 min, se debe a la pérdida
de agua en la pelicula debido a los segmentos de tiempo anteriores a temperaturas superiores
a la temperatura ambiente.

Los resultados muestran que los LMRs inducidos por el recubrimiento depositado en la cara 1
(PDMS), tanto en el NIR como en la regién visible, cambian a longitudes de onda mas cortas a
medida que aumenta la temperatura, mientras que ocurre lo contrario cuando la temperatura
va en descenso. Por el contrario, los LMRs inducidos por el recubrimiento depositado en la cara
2 (agarosa), no muestran una sensibilidad perceptible a la temperatura y si a la humedad (Fig.

4.27 a)y b).
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Fig. 4.27: Respuesta de humedad y temperatura del sensor, a) Valores de humedad y temperatura
registrados por el sensor electrénico comparados con el desplazamiento de longitud de onda en el rango
visible y NIR del LMRtv y LMRze de la cara 2, recubierta con agarosa, y del LMRmy y LMRre de la cara 1,
recubierta con PDMS. b) Evolucion espectral en el rango visible y NIR del sensor dptico. c) Cambio de
longitud de onda relativa en funcién de la temperatura y la humedad tanto para LMR (NIR) como para
LMRy (visible).

Los mapas de colores de la Figs. 4.27 b) permiten un andlisis de la potencia transmitida en todas
las longitudes de onda, es decir, la evolucion del espectro dptico. Las lineas en rojo, que
representan la longitud de onda central del LMR, siguen las regiones azules correspondientes a
las bandas de atenuacién del LMR. Otra conclusion que se puede extraer de estos mapas de
colores, es que, ademas del desplazamiento de la longitud de onda de las bandas, también hay
variacion de la profundidad de la resonancia. Cuando los LMRs estdn mas separados entre si,
durante el intervalo de tiempo de 700 a 800 min, la profundidad del LMR ubicado entre 500 y
550 nm disminuye, probablemente porque el otro LMR tiene menos influencia sobre él. Sin
embargo, en términos de la longitud de onda central del LMR, este efecto no se observé en la
Fig. 4.27 a), porque la longitud de onda central estd regida por la condicion de corte de cada

LMR, que depende del recubrimiento depositado en cada cara del cubreobjetos.
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En la Fig. 4.27 c) se evaltan la sensibilidad de los LMRs en funcion de los diferentes valores de
temperatura y humedad estudiados anteriormente.

La sensibilidad media del sensor en el rango de temperatura de 30 a 70°C es de 0.34 nm/°C en
la region visible y 1.16 nm/°C en la region NIR, mientras que la sensibilidad a la humedad es de
0.23 nm/%RH en la regidn visible y 0.34 nm/%RH en la regidn NIR. Esto demuestra una vez mas
el concepto de que la sensibilidad aumenta a longitudes de onda mas largas [21].

Finalmente, en la Tabla 4.2 hay una comparacion de las sensibilidades obtenidas en las
diferentes pruebas de temperatura y humedad realizadas, mientras que una comparacion con
otros sensores se puede extraer de un par de revisiones sobre sensores de temperatura y
humedad. En lo referido a los sensores de temperatura, en [58], se reporta una sensibilidad
maxima de 0.5 nm/°C, mientras que el dispositivo propuesto en este trabajo muestra valores
maximos de 0.35 nm/°C y 1.36 nm/°C, mejorando la sensibilidad de todos los sensores antes
reportados. En cuanto a los sensores dpticos de humedad, estos presentan valores que van

desde 1 pm/%RH a 1 nm/%RH [26], de modo que el aqui presentado se sitlia en una posicion

media-alta.
Temperature Sensitivity RH Sensitivity
VIS (nm/eC) NIR (nm/%RH) VIS (nm/eC) NIR (nm/%RH)
Test1 0.35 1.36
Test 2 0.34 1.16 0.23 0.34
Test 3 1.19 0.35

Tabla 4.2. Sensibilidades a temperatura y humedad en el rango visible y en el rango NIR alcanzadas en las
diferentes pruebas.

4.3.2 Sensor simultaneo de Temperatura e indice de Refraccion.

Muchos sensores épticos para pardmetros quimicos o bioldgicos se basan en la medicion de
cambios en el indice de refraccion (RI) [59], [60]. Sin embargo, se conoce que la sensibilidad
cruzada a la temperatura puede dar lugar a importantes imprecisiones en las mediciones. Por
eso es muy importante el desarrollo de sensores que permitan la medicién simultanea de la
temperatura y el indice de refraccién, para compensar la influencia de la primera. En este caso
se presenta un sensor simultdneo de temperatura e indice de refraccién, basado en LMR,

utilizando una misma cara de una estructura plana.

4.3.2.1 Proceso de fabricacion.

Durante el proceso de fabricacidn se utilizé la configuracion experimental descrita en la Fig. 4.3.

Sobre la guia de onda plana se deposité un thin film de CuO utilizando una maquina de
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sputtering. Previamente, se cubrieron los bordes del cubreobjetos con una mascara para evitar
la deposicion del material en los bordes. Posteriormente, se realizé una segunda deposicion de
ITO durante 30 segundos sobre el thin film de CuO para protegerla del agua. A continuacion, se
recubrio la mitad de la superficie con PDMS (Sylgard 184) [61], mezclando la base con el agente
curante en proporcion 10:1, lo que permitié generar otro LMR a una mayor longitud de onda

(Fig. 4.28) y secandolo a 100°C durante una hora para su completo curado.

/ CuO coating (36 nm) PDMS coating (60 pm) \

Lig

\ Coverslip (160 um) planar waveguide j

Fig. 4.28: Esquema del sensor donde se muestra la deposicion sobre el cubreobjetos de la capa de CuO y
PDMS con sus espesores.

La Fig. 4.29 a) muestra el espectro éptico al final del proceso de deposicidén, donde es posible
observar una caida a 600 nm que se corresponde con el primer LMR TE [4]. Ademas, el
polarizador se orienté para excitar el cubreobjetos con luz polarizada TE [62], [63], lo que
permitié obtener el espectro dptico representado en rojo en la Fig. 4.29 b). En este espectro, la

resonancia es mucho mas profunda que en la Fig. 4.29 a), lo que confirma que es el LMRre.

a) b)
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Fig. 4.29: Espectro de transmisién del cubreobjetos recubierto de CuO, a) Espectro después de la deposicion

(no se uso polarizador), b) Espectro antes y después del proceso de recubrimiento con PDMS (se usé luz
polarizada TE).

Los espesores de recubrimiento final del thin film de CuO y PDMS fueron de alrededor de 36 nm

y 58 um respectivamente, como se muestra en la Fig. 4.30.
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Fig. 4.30: Imdgenes microscopicas de cubreobjetos recubiertos con CuO y PDMS, a) microscopio SEM, b)
microscopio Leica DM(C2900.
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Debe sefalarse que el grosor del recubrimiento de PDMS (58 um) es irrelevante. A escala
micrométrica, el recubrimiento se comporta como un medio infinito que rodea la estructura
Optica. El propdsito era depositar una capa gruesa que es insensible al indice de refraccidon que
lo rodea y que al mismo tiempo cambia su indice de refraccidn en funcion de la temperatura, lo
que conduce a un desplazamiento de la longitud de onda del LMR en funcidn de este parametro.
Sin embargo, con respecto al recubrimiento de CuO (36 nm), se ha explicado con anterioridad
que la posicién del LMR en el espectro dptico depende del espesor del recubrimiento a escala
nanométrica, y que gracias a la capacidad de monitorizar el LMR durante la deposicidn es posible
detener esta cuando la resonancia se encuentra en la longitud de onda deseada sin necesidad
de medir el espesor del recubrimiento.

Finalmente, debido al cambio del indice de refracciéon desde aire (1.0) al indice de refracciéon
mas alto de PDMS (1.39), la parte del LMR generada sobre el cubreobjetos recubierto con PDMS
sufriéd un desplazamiento de longitud de onda al rojo. En consecuencia, se generaron dos
resonancias diferentes, una a 600 nm y otra a 1000 nm (Fig. 4.29 b).

Como resultado la resonancia de 600 nm correspondiente al thin film de CuO es sensible al indice
de refraccion externo mientras que la resonancia ubicada a 1000 nm, debido a la capa gruesa
del PDMS, solo es sensible a los cambios de temperatura y no al indice de refraccién del medio

externo [53].

4.3.2.2 Resultados experimentales.

Un aspecto importante a considerar es que las resonancias obtenidas son mas anchas que las
obtenidas con otros materiales como SnO; o ITO. Esto se debe a la mayor parte imaginaria del
indice de refraccién de CuO [62], tal y como se explicé con anterioridad en este capitulo.

Sin embargo, el CuO presenta la ventaja de que los LMRs obtenidos con este material son visibles
en un rango mas amplio de longitudes de onda: desde el visible al infrarrojo. Esto explica la

presencia de dos resonancias profundas después de la deposicién del PDMS.
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Ambas resonancias se caracterizaron en funcidn de la temperaturay el indice de refraccidn. Para
ello, se llevaron a cabo dos pruebas utilizando la configuracién que se muestra en la Fig. 4.31,
donde el soporte de PMMA fue reemplazado por una celda Peltier y un termistor NTC para
controlar la temperatura. Para caracterizar el sensor en funcion del indice de refraccién del
medio externo, se cubrid la estructura dptica con gotas de diversas soluciones de glicerol y agua
a diferentes concentraciones, con unos indices de refraccién en el rango de 1.3328 a 1.37,
manteniendo la temperatura en 25°C. Para una segunda prueba, correspondiente a la
caracterizacién de la temperatura, esta se aumentdé de 20°C a 40°C en pasos de 5°C,

manteniendo el sensor en agua.

Personal Computer

Datalogger

DC Current Source _

1x2 splitter

Peltier Cell

Hlogen Light Source
Fig. 4.31: Configuracion para la medicion simultdnea de temperatura e indice de refraccion mediante el
uso de un cubreobjetos depositado con CuO y PDMS.

4.3.2.3 Mediciéon simultanea de indice de refraccion y temperatura.

La Fig. 4.32 muestra la respuesta de ambas resonancias TE al indice de refraccién vy la
temperatura. En lo relativo a la variacion del indice de refraccidn, la Fig. 4.32 a), muestra que el
desplazamiento en longitud de onda fue de 54 nm para un cambio el indice de refraccién de
1.3328 a 1.370, dando como resultado una sensibilidad de 1460 nm/RIU.

Teniendo en cuenta que, dentro del campo de los sensores dpticos, la sensibilidad tipica oscila
entre cientos y decenas de miles de nm/RIU [64], no es un mal resultado ya que nuestro sensor
se coloca en el medio de estos valores.

En cuanto a la temperatura, la Fig. 4.32 b), muestra que el desplazamiento de la longitud de
onda fue de -35 nm en el rango de temperatura de 20°C a 40°C mostrando una sensibilidad de -
1.75 nm/°C, la cual es mayor a la de todos los sensores reportados en [58], en los que se reporta

una sensibilidad maxima de 0.5 nm/°C.
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Fig. 4.32: Respuesta de los LMRs generados con el sensor recubierto de CuO y PDMS en funcion de, a)
cambios de indice de refraccion de 1.332 a 1.370, b) temperatura de 20°C a 40°C, c) Desplazamiento de

longitud de onda en funcién del I.R., d) Desplazamiento de la longitud de onda en funcién de la
temperatura.

Si se compara nuestro sensor con otros sensores duales de indice de refraccion y temperatura,
como es el caso de un sensor SPR de fibra éptica parcialmente cubierto con PDMS [43], donde
las sensibilidades alcanzadas fueron 2323 nm/RIU y -2.85 nm/°C, hay que destacar que estos
valores superan a los aqui alcanzados. No obstante, es bueno sefalar que la plataforma basada
en LMR muestra mas potencial en términos de deteccién de multiples parametros, ya que es
mas facil depositar selectivamente la superficie de un cubreobjetos con materiales sensibles a
diferentes parametros, incluyendo la posibilidad de depositar ambos lados, como ya se
demostrd anteriormente, algo que no es posible en el sensor antes mencionado.

También es posible observar que, junto con el desplazamiento de la longitud de onda, existe una
variacién en la intensidad del LMR, lo que ocurre porque las resonancias son bastante amplias 'y
se superponen entre si, lo que hace que la intensidad cambie. Esto no es problema, siempre que
sea posible obtener el minimo de cada LMR. Pero en general se debe evitar que se alcance un
solapamiento completo, lo que evitard la deteccién simultdnea de temperatura e indice de
refraccion. Por lo tanto, un disefio adecuado que permita evitar superposiciones es importante
cuando se opera con este tipo de sensores.

Ademas del andlisis de sensibilidad, se realizé una prueba dinamica cambiando la temperatura

del sensor con la celda Peltier en escalones de 21°C a 25°C mientras el cubreobjetos recubierto

87



Capitulo 4. Sensores basados en LMR sobre guias de ondas planas.

de CuO y PDMS se cubria con una gota de agua (Fig. 4.33). EI LMR debido a la region recubierta
con PDMS mostrd un desplazamiento en longitud de onda de 5 nm al azul, mientras que el LMR
debido a la regién depositada solo con CuO, cubierta con agua, mostré un desplazamiento en
longitud de onda de 1 nm hacia el azul. Este Ultimo cambio de 1 nm, que indica una sensibilidad

cruzada, se debe al hecho de que el indice de refracciéon del agua cambia con la temperatura

[65].
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Fig. 4.33: Respuesta dindmica de la resonancia TE del sensor en funcion de la temperatura mientras
cambia de 21°C a 25°C.

Por otro lado, el tiempo de respuesta de la resonancia cubierta con PDMS fue muy similar al del

sensor electrénico NTC utilizado como referencia: 1.2 segundos [66].

4.3.2.4 Calibracion del sensor.

En base a los resultados obtenidos en el apartado anterior, se prepard una prueba de calibracién
que permitid ajustar el sensor para diferentes valores de indice de refraccién y temperatura.
Para ello se utilizd aceite calibrado Cargille de la serie AAA, con indice de refraccién de 1.33 a
1.36 [34].

Se realizd una prueba de calibracion variando la temperatura para cada indice de refraccién de
20°C a 40°C y utilizando la hoja de datos de los Laboratorios Cargille, donde se muestra el
coeficiente de temperatura de cada aceite junto con la ecuacidon de ajuste de Cauchy con

respecto a la longitud de onda (Fig. 4.34).
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Fig. 4.34: Desplazamiento de la longitud de onda de los LMRs para la calibracion del sensor en funcion de
a) indice de refraccion, b) temperatura, c) representacion 3D.

Una vez calibrado el sensor, es posible obtener el indice de refracciéon y el coeficiente de
temperatura de otras sustancias cuyo comportamiento en funcion de la temperatura y el indice
de refraccién se desconoce. Para ello, se parte del hecho de que se conoce la posicion del LMR

para un indice de refraccién y temperatura dados.

4.4 Mejora de la amplitud de la resonancia de un LMR en una configuracion de

reflexion en una fibra D-shaped mediante limpieza laser.

Una de las estructuras mds utilizadas para generar LMRs es la fibra en forma de D (D-Shaped
fiber) en transmisién [32], [33]. Esta configuracidon no es tan facil de manejar como una fibra en
la configuracidn de reflexidn, la que se puede utilizar como catéter [67], sonda nasogastrica [68]
o incluso para mapeo quimico de superficies [69]. Por el contrario, esta versatilidad se convierte
en un inconveniente cuando el espesor del thin film a lo largo de la fibra no es uniforme, lo que
puede ocurrir debido a la distancia e inclinacidon con la que se coloca la muestra dentro de la
maquina de sputtering, o a los pardmetros utilizados para rotar la plataforma donde se coloca
la muestra en [70]-[72].

En esta seccidn se presenta la mejora del ancho total a la mitad del maximo (full width at half
maximum - FWHM) de un LMR, lo cual es importante para obtener una alta figura de mérito,
uno de los principales parametros utilizados para evaluar el rendimiento de un refractometro y
clave para determinar el limite de deteccién en sensores quimicos y biolégicos [73]. Esta mejora
también se podria aplicar a los sensores basados en guia onda plana que se han mostrado en las
anteriores secciones de este capitulo, aunque por simplicidad aqui solo se muestre el estudio en
fibra.

Para analizar esto, se utilizaron tres muestras de fibra D-Shaped monomodo con una longitud
de pulido lateral de 10 mm: S1, S2 y S3. La atenuacion de la luz transmitida a través de la muestra

S1 fue de -0.3dB en aceite de alto indice de refraccion (1.45), mientras que la atenuacion de las
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muestras S2 y S3 fue de -0.7 dB. Es decir, el grado de pulido de las muestras S2 y S3 fue mayor
qgue en la muestra S1 para comparar los resultados obtenidos con dos grados de pulido
diferentes.

Las muestras se cortaron en un angulo de 90° después de la region pulida para una posterior
deposicién de una capa de oro utilizada como espejo, que garantiza que la luz que llega a la
punta de la fibra se refleje. De esta manera, el rendimiento de la fibra D-Shaped en configuraciéon
de reflexion debe ser el mismo que una fibra del mismo tipo en configuracién de transmision,
pero con la excepcion de que la luz pasa dos veces a través de la misma region pulida.

Después de la deposicion del espejo, el siguiente paso fue depositar un thin film en la superficie

de la zona D con un éxido de estano (Sn0O,).

Light Source 850 nm LED a )
Optical Power Meter

b)
S10.3d8

Sputtering Chamber C)
$20.7d8

& Sn0, Target
1x2 splitter

D-shaped fiber 1l d)

Plastic holder _ $30.7d8

Fig. 4.35: Configuracion experimental para la deposicion de fibras en D-shaped en configuracion de
reflexion y a) Esquema de las fibras con la region totalmente pulida (L1), las regiones inicialmente pulidas
(L2), la region de espejo dorado (L3) y la distancia desde la punta a la region pulida (L4). (b) — d)) Imdgenes
de las muestras S1, S2 y S3.

La deposicién se controlé con un medidor de potencia y una fuente de luz LED a 850 nm, como
se muestra en la Fig. 4.35. Cuando la potencia de la fuente de luz alcanzé un minimo, se detuvo
la deposicién. Esto permitid colocar la resonancia a aproximadamente 900 nm en aire y 1600
nm en agua.

La Fig. 4.35 a) muestra un esquema de la fibra D-Shaped en configuracion de reflexion, donde
se pueden distinguir las diferentes partes: la regidn totalmente pulida (L1), las regiones
inicialmente pulida (L2), la regién del espejo (L3), la distancia desde la punta hasta la regiéon
pulida (L4), y el didmetro de la forma de D (d), que es de aproximadamente 73 um en las tres
muestras. En las Figs. 4.35 b)-d), se muestran fotografias de las muestras S1, S2 y S3, donde los

valores de las diferentes regiones se pueden observar en la Tabla 4.3.
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Parameters of Samples S1, S2, and S3

L1 (mm) L2 (mm) L3 (mm)
51 9.0 0.5 0.4
52 9.0 0.6 0.4
53 9.0 0.5 0.2

L4 (mm)

1.05

0.5

Tabla 4.3: Pardmetros de las muestras S1, S2 y S3

El espectro dptico reflejado fue monitorizado durante la inmersidon de cada fibra D-shaped en

agua. La configuracidn constaba de varios elementos descritos en la Fig.4.36.

- Optical Spectrum
Optical Spectrum ! Anolyzer (0S4 2)
Anolyzer (OSA 1) N
Light Source '
—

» n

Personal Computer

end_4

000 ===
a=—=m end 1
In-line Lineor = (=)

end_2 ;
Polarizer Polarization Controller Travel Stepper
Motor Stage

Fig. 4.36: Configuracion experimental para monitorear el espectro dptico reflejado cuando la fibra se

sumerge en agua en pasos de 1 mm.

Inicialmente, el LMR se ubicé a aproximadamente 900 nm en el aire. Posteriormente, la muestra

se sumergid en agua en pasos de 1 mm, lo que llevé a la generacién progresiva de un LMR en el

infrarrojo para cada muestra analizada: S1, S2 y S3 (Fig. 4.37). Para la primera muestra, S1 en la

Fig. 4.37 a), el LMR comienza a ser visible a los 3 mm de inmersién en aguay, alos 5 mm, el LMR

alcanza la profundidad méxima. Después de eso, la resonancia se amplia y su forma se estabiliza

progresivamente hasta que se sumerge por completo en el agua. El comportamiento de la

muestra S2, Fig. 4.37 b), es similar al de la muestra S1. EIl LMR comienza a observarse en el

espectro dptico a 3 mm de inmersién en agua y con 5 mm se alcanza la profundidad maxima. Lo

mismo ocurre con la muestra S3, Fig. 4.37 c).
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Fig. 4.37: Espectros de reflexion correspondientes a una inmersion progresiva en agua, en pasos de 1 mm
para las muestras a) S1, b) S2 y c) S3.

Los resultados presentados en la Fig. 4.37 muestran que, en todos los casos, las resonancias
comienzan a observarse después de 3 mm de inmersidn. Sin embargo, cabe destacar que la
regidn L4 es insensible al indice de refraccidon porque esta no presenta pulido. Por tanto, dado
que la regién L4 ronda 1 mm, la distancia minima para generar un LMR restando L4 es de 2 mm,
mientras que la longitud necesaria para alcanzar las profundidades maximas ronda los 3 mm, lo

que es muy interesante en aplicaciones como sondas con una cabeza sensora de corta longitud.
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Fig. 4.38: FWHM para diferentes muestras S1, S2 y S3, y simulacion. Resultados simulados de una fibra D-
shaped, recubierta con un thin film de SnO,, cuyo espesor varia de 125 a 185 nm en una region D-shaped
de 10 mm.

Si comparamos los resultados de S1y S2 con respecto a S3, en la Fig. 4.38, se observa una clara
diferencia en términos de FWHM. Las muestras S1 y S2 presentan una mayor reduccion de la
FWHM en funcién de la inmersién en agua que la muestra S3. Esto se debe a la colocacién de la
fibra en la plataforma de soporte durante el proceso de deposicion, lo que produce un gradiente
en el espesor del revestimiento a lo largo de la fibra.

Existen algunos parametros que pueden afectar la homogeneidad de la deposicidn,
principalmente el angulo, la posicion y la distancia con respecto al target. El resultado es el
ensanchamiento del LMR, que puede entenderse como un solapamiento de varias resonancias

debido a cada uno de los diferentes valores de espesor del recubrimiento con gradiente. Como

92



Omar Fuentes Lorenzo

se indicd anteriormente, la posicién del LMR esta estrechamente relacionada con el espesor del
revestimiento [3], lo que explica una ampliacién del LMR cuando existen multiples valores de
espesor en el mismo revestimiento. Como ejemplo, el gréfico verde de las Figs. 4.37 a)-c) es muy
suave en comparacién con los graficos obtenidos después de una mayor inmersion.

La Fig. 4.38 b) muestra las simulaciones de los espectros épticos correspondientes a 0 mm de
inmersién (todo el dispositivo esta rodeado de aire), 1 mm de inmersién (1 mm en aguay 9 mm
en aire), 2 mm de inmersién (2 mm en agua y 8 mm en aire), y asi sucesivamente, hasta 10 mm
de inmersién. Se puede observar que la resonancia comienza a aparecer a partir de 1 mm de
inmersién y que alcanza su profundidad mdxima a los 3 mm de inmersién, corroborando los
resultados experimentales de la Fig. 4.37.

Se debe sefialar que en las simulaciones no se tuvo en cuenta el segmento L4 de la Fig. 4.35. Por
lo tanto, la distancia de 1-3 mm se corresponde con la de 2-4 mm o 3-5 mm en los resultados
experimentales.

Debido a que, al introducir los sensores en agua, la resonancia alcanzaba su mejor
comportamiento a los 5 mm de inmersién, se decidié iniciar un proceso de limpieza desde el
lado de la fibra mas alejado de la punta, como se muestra en la Fig. 4.39 a). Por otro lado, los
resultados observados con los diferentes sensores en la Fig. 4.37 muestran que S2 es el que peor
desempeiio en términos de FWHM posee, por lo que se decidié tomar este como muestra para
intentar mejorar dicho pardmetro eliminando parte de su recubrimiento.

Para ello, el recubrimiento de SnO; se eliminé gradualmente realizando una limpieza con laser
ultravioleta. Inicialmente, se retiraron 4 mm de recubrimiento en dos pasos de 2 mm, luego 2
mm en dos pasos de 1 mm, un paso de 0.5 mm y finalmente, otro paso de 0.2 mm. En total, se
eliminaron 6.7 mm del revestimiento de diéxido de estafio. La distancia final después de la
limpieza con laser desde la punta de la fibra hasta el extremo del revestimiento de SnO; fue de
5.5 mm. Esta distancia, correspondiente a la regidn A en la Fig. 4.39 a), concuerda con la longitud
de inmersién de 5 mm de la muestra S2, donde se obtuvo el pico LMR mas pronunciado en la

Fig. 4.37 b).
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La Fig. 4.39 b) muestra la fotografia con las regiones A y B revestidas y no revestidas, y en la Fig.
4.39 c) se puede distinguir el efecto de la limpieza por laser sobre el espectro dptico. Las
resonancias existentes en longitudes de onda mds cortas se eliminaron hasta que solo hubo un
LMR estrecho cuya profundidad de -14 dB no se han reducido y cuyo FWHM es 53 nm, lo que
mejora los 106 nm de la muestra original [6.7 mm frente a 0 mm sin recubrimiento en la Fig.
4.39 b)]. Esto demuestra que es posible optimizar la calidad del dispositivo en términos de
FWHM.

Finalmente, se analizé la sensibilidad al indice de refraccién utilizando soluciones con diferente
concentracién de etanol en agua. Los resultados se muestran en la Fig. 4.40. El indice de las
soluciones se obtuvo a una longitud de onda de 589 nm con un refractémetro comercial. La

sensibilidad fue de 6396 nm/RIU (Fig. 4.40).
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Fig. 4.40: Respuesta de la muestra S2 a diferentes soluciones de IR: a) espectros de reflexion; b) cambio
de longitud de onda en funcién del IR.
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4.5 Conclusiones.

En este capitulo, se ha abordado un nuevo tipo de plataforma sensora basada en generacion
de LMR mediante incidencia lateral de la luz en guias de ondas planas depositadas con
nanorecubrimientos. Esta estructura es alternativa al uso de fibra éptica, que es mas fragil y
requiere empalmes, o la configuracién de Kretschmann, donde es dificil acoplar la luz porque
los LMRs se excitan tipicamente en dngulos cercanos a los 90° con la normal de la superficie
donde se deposita el thin film.

Como guias de ondas se han utilizado elementos muy simples para la generacion del LMR,
como son los portaobjetos y cubreobjetos de vidrio, mientras que el rango de longitud de onda
de andlisis se ubica desde la region visible hasta el NIR. El comportamiento tanto del
portaobjetos como del cubreobjetos de vidrio fue similar, aunque el cubreobjetos presenta
mejores caracteristicas en términos de profundidad maxima de la resonancia y ruido, por lo que
fue seleccionado este Ultimo para el desarrollo de la mayoria de los sensores.

Sobre la base de anteriores resultados obtenidos con fibras dpticas, se mejoré el rendimiento
de esta sencilla plataforma dptica mediante el uso de un polarizador lineal, lo que permite la
separacion de LMRre y LMRmv. A diferencia del dominio de los sensores de fibra dptica, donde
es necesario utilizar dispositivos costosos, como una fibra D-shaped combinada con un
polarizador en linea y un controlador de polarizacién, aqui solo es necesario utilizar un disco
de polarizacién cuya posicion se puede cambiar facilmente para polarizar TE o TM.

Con esta configuracion es posible monitorizar la generaciéon de LMRs durante el proceso de
deposicidén, lo que podria usarse para determinar el espesor del thin film si se conoce el indice
de refraccién del material.

Los resultados con deposicion de In,Os muestran que se pueden obtener mayores
sensibilidades al indice de refraccién con el primer LMR (aproximadamente de 5 a 7 veces
mayor) que con el segundo.

Ademds, se ha explorado la sensibilidad al indice de refraccion con otros materiales: SnO,, CuO
e ITO, con el fin de comparar el papel del material en términos de sensibilidad al indice de
refraccion. Asi, se ha demostrado que un material con un indice de refraccion mds alto permite
obtener un LMR con un recubrimiento mas delgado. Por otro lado, en términos de sensibilidad
al indice de refraccion, se demostré que un indice de refraccién mas alto conduce a una
sensibilidad mas alta, aunque la longitud de onda de trabajo es un pardmetro mas relevante
gue el indice de refraccidn del recubrimiento en la mejora de la sensibilidad.

Al mismo tiempo, las propiedades Unicas de los sensores basados en LMR se utilizaron en una

sola plataforma para el desarrollo de dos sensores de doble parametro. El primero, basado en
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una guia de ondas doblemente recubierta por ambas caras y el segundo recubriendo
parcialmente con otro material una parte del thin film. Se demostré que ambos LMRs operan
de forma independiente entre si.

El sistema aqui descrito tiene un enorme potencial industrial y de investigacion. Combina las
buenas propiedades de los sensores de fibra dptica basados en LMR (es decir, una sensibilidad
extremadamente alta mediante el uso de materiales con un indice de refraccién alto y la
posibilidad de sintonizar la resonancia en cualquier posicion del espectro dptico), con la
simplicidad y robustez de una configuracion basada en estructuras tan sencillas como
portaobjetos y cubreobjetos de vidrio, lo que permite generalizar su uso en aplicaciones reales,
como ocurrié en el caso de SPR hace mas de un par de décadas.

Esta configuracién permite un amplio abanico de posibilidades en cuanto a nanoestructurar
ambos lados de la guia de ondas con tiras, rejillas, nanoguias, etc. Existe un nimero casi
ilimitado de aplicaciones y disefios que se pueden desarrollar con esta estructura. Asimismo, se
pueden desarrollar diferentes dispositivos fotdnicos, no solo sensores, como filtros,
acopladores, guias de ondas, etc. Es decir, con esta sencilla plataforma polivalente se pueden
abrir un sinnimero de nuevas lineas de investigacion y aplicaciones.

Ademas, se demostré que es posible generar un LMR en una fibra D-shaped recubierta de thin
film en configuracién de reflexién y se observé que, utilizando una técnica de limpieza laser, se
puede optimizar la FWHM de la estructura, al reducir la longitud del recubrimiento. Usando
métodos combinados de inmersidn en agua y limpieza laser, se observé que la longitud 6ptima
de la regidn recubierta es de 3 mm, lo que es realmente interesante en términos de usar esta
estructura con un cabezal de corta longitud en aplicaciones como sensores quimicos o
biosensores, donde un FWHM bajo es fundamental para alcanzar un limite bajo de deteccidn,
y se puede aplicar en otros dominios, como el disefio de filtros dpticos o resonadores y, por

supuesto, a la configuracion en guia onda plana estudiada a fondo en este capitulo
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Chapter 5. Conclusions and future research lines.

After the development of this thesis, some interesting conclusions can be extracted for each of

the chapters addressed. They are reviewed in the following lines.

In chapter 2, focused on SMS-based sensor devices, two modes of operation were observed in
the optical spectrum: the so-called "self-image band" and the "periodic spectrum”, the latter
one typically obtained after an etching process. Two advantages are obtained with the “periodic
spectrum”. The first one is an increase in sensitivity due to the reduction in diameter during the
etching process. The second one is the possibility of tracking the sensor both in wavelength and
in phase, which follows the same trend as the change in wavelength. This was demonstrated for
a liquid level sensor, where the wavelength sensitivity was increased from 0.15 to 0.41 nm/mm
by etching, along with the possibility to track the signal in phase with a sensitivity of 0.0615
rad/mm. In addition, the possibility of coating the sensing structure based on “periodic
spectrum” mode with other elastic materials such as PDMS was demonstrated in a vacuum
sensor. The elastic properties of the PDMS used influence the sensitivity of the devices, their
measuring range and the response time.

These fine properties of SMS structure, i.e. simplicity of design, good sensitivity and possibility
of phase analysis, position this structure as a cost effective solution that can be used in many
applications. Moreover, there is an open research line on how to develop multiparameter SMS
structures, something that has been attained with the platform studied in chapter 4 but, due to

the lack of time, not with the SMS structure.

In chapter 3, LPFGs structures were studied. This structure is more complex than SMS and more
expensive in terms of the manufacturing process, though there exist alternative methods to UV
light writing such as arc discharge. In any case, the main potential of this structure is that
multiple phenomena can be combined for enhancing the sensitivity: diameter reduction,
dispersion turning point and deposition of a nanocoating. These three parameters were
successfully controlled in the development of a high sensitivity pH sensor (8.7 nm/pH unit)
operating in the visible region, whereas by combining the diameter reduction and the dispersion
turning point it was possible to obtain strain sensors that improve the state of the art by a factor

of 10 in terms of sensitivity. However, the main disadvantage of this structure, in addition to the
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complexity in terms of fabrication, is the difficulty in tuning the structure for its best

performance, something that is not so difficult with the structure studied in chapter 4.

Chapter 4 presents a new type of sensor platform based on the generation of LMRs by lateral
incidence of light in plane waveguides deposited with a thin film in wavelength ranges from the
visible to the NIR. This avoids the use of fiber optics, which is more fragile and requires splicing,
or the Kretschmann configuration. The system described here combines the good properties of
LMR-based fiber optic sensors (i.e. extremely high sensitivity through the use of materials with
a high refractive index and the ability to tune the resonance at any position in the optical
spectrum), with the simplicity and robustness of a configuration based on simple structures such
as glass slides and coverslips, which allows its general use in real applications, as happened in
the case of SPR more than a couple of decades ago.

The performance of this optical platform was improved by using a linear polarizer, whose
position can be easily rotated to polarize TE or TM, allowing the separation of LMRt and LMR.
The results presented are similar to the previously obtained with fiber optics, but with a simpler
structure. They show that a refractive index sensitivities obtained with the first LMR is
approximately 5 to 7 times higher than that obtained with the second LMR. Regarding the
deposition of different materials, it has been shown that a material with a higher refractive index
allows to obtain an LMR with a thinner coating. On the other hand, in terms of sensitivity to the
refractive index, it was shown that a higher refractive index leads to a higher sensitivity, although
the working wavelength is a more relevant parameter than the refractive index of the coating in
the improved sensitivity.

The use of a waveguide-based platform as a refractive index sensor, humidity and temperature
sensors was successfully demonstrated. Moreover, a couple of dual LMR based single platforms
for the development of two parameter sensor were developed, where the two LMRs were
shown to operate independently of each other. This opens the path for multiparameter sensors,
which for this simple structure has become a reality and is the main research line opened by this
thesis, to develop multilayer structures on different regions of both faces of the coverslip, each
region sensitive to a different parameter.

Finally, the effect of the non-uniformity of the deposited thin film was explored in a D-shaped
fiber covered with thin film in a reflection configuration. Using a laser cleaning technique, the
FWHM of the structure was optimized, by reducing the length of the coating. Combining
methods of water immersion and laser cleaning, the optimal length of the coated region was
found to be 3mm, which is really interesting in terms of using this structure with a short head

length in applications such as chemical sensors or biosensors, where a low FWHM is essential to
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achieve a low limit of detection. Moreover, this concept could be applied also to the planar

waveguide configuration as a future research line.
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