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CAPITULO 1

INTRODUCCION

La limitada capacidad de la Tierra de soportar la contaminaciéon debida a la
actuacion del ser humano es un asunto que esta recibiendo en las ultimas décadas una
atencion creciente. Se ha mostrado una especial preocupaciéon por los efectos globales,
como son el efecto invernadero, la contaminacién de los recursos hidricos mundiales y los
agujeros de la capa de ozono, puesto que son efectos particularmente inquietantes. Pero
ademas, el crecimiento de las actividades industriales asi como el incremento de los
desperdicios domésticos provocan sucesos adicionales de contaminacion del
medioambiente localizados, cuya naturaleza esporadica los hace dificiles de cuantificar pero
que causan graves problemas, en ocasiones de muy alta peligrosidad o incluso provocan
muertes. Asimismo, hay multitud de ejemplos en los que se pone de manifiesto el derroche
de recursos valiosos como la pérdida de energfa calorifica, vertidos quimicos, etc., que
causan grandes pérdidas econémicas. Por todo ello, la calidad del medio que nos rodea se

ha convertido en el centro de los intereses publicos, politicos, legislativos y econémicos. [1]

El incremento en la aparicion de estos problemas medioambientales hace necesaria
la monitorizacion del medio que nos rodea para determinar mas exactamente el nivel de
contaminacion y el derroche de recursos. Para ello resulta indispensable disponer de
herramientas de analisis precisas, fiables y de un coste aceptable, capaces de detectar y
procesar una amplia variedad de parametros medioambientales. Se estin desarrollando
estrategias internacionales para resolver los problemas medioambientales y asi mantener la
salud publica y sostener la calidad de los ecosistemas. Sin embargo, en muchos casos la
necesidad de utilizar equipos de deteccion no viene impulsada por el afan de proteger al ser
humano o el medioambiente sino que se debe a intereses econdémicos de las empresas,
impulsadas por el aumento en el nimero y coste de los pleitos como respuesta a peligros de
contaminaciéon. Por afiadidura, se ha producido también un incremento en el nivel de
responsabilidad, mediante una legislacion preventiva, orientada a evitar incidentes

peligrosos.

LLa monitorizaciéon del medio ambiente normalmente significa la investigacion del

entorno, en fase liquida o gaseosa de forma cualitativa y cuantitativa, con el objeto de



detectar sustancias que pueden tener un efecto adverso en la salud del ser humano y en
general en los ecosistemas locales. La diversidad de esta tarea se hace patente si, como dato
curioso, nos percatamos de que, sin contar con las sustancias contaminantes, mas de 700
constituyentes organicos diferentes se pueden encontrar en el agua potable. La
trascendencia de controlar sustancias relevantes para el medioambiente, y los enormes
esfuerzos y gastos requeridos, ponen de manifiesto las desventajas que supone el analisis
clasico, que consiste en la toma de muestras en diferentes emplazamientos espaciales y con
una secuencia temporal determinada para su posterior analisis en el laboratorio. Las

desventajas mas importantes de esta manera de proceder son las siguientes:

- las muestras se toman en un reducido nimero de emplazamientos, lo que implica
una limitacién a la hora de valorar la situacién de un area extensa en condiciones

reales,

- el analisis discontinuo supone retrasos y restricciones en tiempo, y errores en las
muestras tomadas que pueden sufrir alteraciones, lo cual resulta especialmente
negativo cuando en la zona a analizar los cambios suceden con rapidez tanto

espacial como temporalmente, como puede ocurrir en las desembocaduras de rios,
- falta de informacién en tiempo real,
- altos costes involucrados en el proceso.

Por tanto, existe una clara demanda de dispositivos de analisis de contaminantes
medioambientales que operen zz-sitn de forma continua, capaces de proporcionar
informacién en tiempo real a un coste aceptable, complementarios a los analisis

convencionales en el laboratotio.

El campo de investigacioén de tecnologias de sensores es una de las areas de mayor
crecimiento actualmente, como puede deducirse de la enorme cantidad de articulos
publicados sobre este tema durante las dos ultimas décadas. Entre la amplia variedad de
esquemas que actian como sensores, los sensores Opticos estan ganando una importancia
considerable. Un sensor es de tipo 6ptico siempre que la informacion acerca del parametro
a medir se obtenga a partir de un haz de luz, pues disponemos de diferentes mecanismos
que modulan ese haz de forma variable cuando sobre ¢l actia un estimulo externo. En la
tabla 1.1 aparecen algunas de las técnicas utilizadas en sensores 6pticos, atendiendo al tipo
de modulacién sobre el haz incidente, bien sea de tipo lineal o no lineal. El efecto de la
modulacién puede traducirse en cambios directamente medibles como son la intensidad, la

fase o la polarizacién.



MODULACION CARACTERISTICA EFECTO DE LA MODULACION

Modificacién de la atenuacion espectral
LINEAL Invariancia de la frecuencia Retardo

Cambios de polarizacién, etc.

Raman

Cambio de frecuencia o aparicién
NO LINEAL Brillouin
de nuevas componentes

Luminiscencia, etc.

Tabla 1.1: Métodos de modulacién 6ptica.

Estos sensores Opticos son muy adecuados debido a que proporcionan una alta
sensibilidad y una respuesta practicamente inmediata, son inmunes a interferencias
electromagnéticas, robustos y versatiles y por estas razones han encontrado muchas
aplicaciones practicas en monitorizacion medioambiental, procesos de control y en el

campo biomédico.

1.1 Sensores de fibra éptica

Dentro del conjunto de sensores 6pticos nos centraremos en el subgrupo de los
sensores de fibra optica que son los que describiremos en esta memoria. En los sensores de
fibra 6ptica las caracteristicas de la luz guiada dentro de ésta se modifican en respuesta a

una influencia externa fisica, quimica o biologica.

Con el desarrollo de la fibra ptica a finales de los afios 60, se consiguieron sistemas
practicos de comunicaciones Opticas. Pronto estas tecnologias desarrolladas para las
comunicaciones oOpticas, se unieron a las tecnologfas de deteccion 6pticas permitiendo la
introduccién de las fibras Opticas como elementos de guias de onda para los sensores
opticos, y desde entonces han mostrado un progreso continuado y se han desarrollado
enormemente. [2] La aplicacion de fibras 6pticas tanto para transportar la seflal como para
operar como elemento activo del sensor (transductor) hace posible que los sistemas opticos
puedan miniaturizarse (lo que los hace compactos y portatiles aptos para su uso en campo),
aumentar su sensibilidad y utilizar fuentes de radiacién mas potentes e idoneas. La
avanzada tecnologfa de bajo coste disponible es crucial para el éxito de los sistemas de

sensores oOpticos, que pueden aprovecharse de la tecnologia de fibra y los métodos de
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fabricaciéon de dispositivos producidos para telecomunicaciones. El principal esfuerzo de
los investigadores se ha realizado en producir un conjunto de técnicas basadas en fibra
optica que puedan usarse para una amplia variedad de propdsitos, proporcionando una
buena base para una tecnologia de medida efectiva que pueda complementar los métodos
convencionales. Esta es la clave del éxito de los sensores de fibra 6ptica: la toma de
medidas en situaciones dificiles para ambientes especificos, donde el uso de los sensores

convencionales no es posible.

Tal y como se acaba de mencionar, el interés en desarrollar sensores de fibra éptica
ha aumentado en los dltimos anos, y ello es debido a las ventajas que presentan en
comparacion con los sensores basados en medidas eléctricas. Los sensores de fibra optica
ainan las ventajas que presentan los métodos 6pticos con las propias de la fibra optica.
Aunque se han mencionado algunas de ellas en el parrafo anterior, se van a enumerar mas

detalladamente las caracteristicas que poseen los sensores resultantes:

- Inmunidad a interferencias electromagnéticas: ya que no hay corrientes eléctricas

fluyendo por el sensor.

- Utlizaciéon de métodos no invasivos: naturaleza no eléctrica, riesgo de combustion

despreciable, etc.
- Baja atenuacion: permitiendo un andlisis remoto en muchos km.
- Capacidad de realizar medidas puntuales o distribuidas en muchos km de fibra.
- Sensores compactos y ligeros.
- Excelente resistencia a la corrosion.
- Aislamiento eléctrico y pasividad quimica.
- Sensibilidad alta.

- Posibilidad de multiplexacion.

Accesibilidad a espacios dificiles.

Deberfa ser posible su produccion a un relativamente bajo o competitivo coste, como ya se
ha comentado. En diversas investigaciones han demostrado sobrevivir en ambientes
dificiles, especialmente en el caso de sensores basados en redes de Bragg, cuya anchura,
amplitud y sensibilidad con la temperatura de la resonancia se mantienen inalteradas incluso
para altas dosis de radiacion. Esta caracteristica los hace potencialmente adecuadas en

aplicaciones en la industria nuclear.



Para especificar la diversidad de las técnicas e instrumentacion de medidas opticas y
para catalogar los dispositivos, se han usado un gran numero de clasificaciones mas o
menos complejas. Es posible hacer una division de los sensores en tres principales
esquemas de deteccion: puntual, en los que el sensor realiza la medida de un determinado
parametro en una localizacion particular, y que es el modo en que funcionan la mayoria de
los sensores; distribuida, en los que el parametro a determinar se puede medir a lo largo de
toda la longitud de la propia fibra; y cuasi-distribuida, a medio camino entre los dos anteriores
y en los que la informacién acerca del parametro a medir se obtiene a partir de unas

localizaciones predeterminadas a lo largo de la longitud de una red de fibra.

La clasificaciéon mas usual es la que esta dada por el papel que juega la fibra en el
proceso de deteccion, y que divide a los sensores de fibra éptica en dispositivos zutrinsecos o
extrinsecos. Los sensores extrinsecos se definen normalmente como aquellos en los que la luz
es guiada por la fibra pero la interaccion entre la luz y el parametro a medir ocurre en un
elemento fuera de la fibra, aunque se puede unir a ella mediante fusién, pegado o con
conexiones mecanicas. Esto contrasta con los intrinsecos en los que la interacciéon tiene
lugar dentro de la fibra, por lo que la fibra es parte activa del proceso de deteccion. Esta
caracteristica le proporciona una estabilidad mecanica de la que carecen los sensores
opticos tradicionales, permitiendo asi su utilizacién en condiciones extremas, como las
asociadas al control de los parametros medioambientales. Este ultimo grupo puede

subdividirse en sensores “directos”, en los que el parametro a medir actda directamente

b

sobre la fibra e “indirectos” el los que el parametro a medir se transforma en otro

parametro que actua en la fibra, obteniéndose un proceso en dos pasos.

Es posible también usar distintas configuraciones 6pticas. La parte activa de la fibra
optica puede encontrarse en el borde de la fibra, a un lateral de la fibra 0 como una seccién
insertada dentro de la fibra. La configuracion en la que la parte activa esta en el extremo de
la fibra se aplica comunmente a sensores basados en absortancia, luminiscencia o
fluorescencia que utilizan la fibra como gufa de luz hasta y desde la muestra. La
configuraciéon en la que la parte activa esta en un lado de la fibra se suele aplicar en
esquemas sensores basados en medidas de campo evanescente. La fibra actia como guia de
onda y simultineamente como transductor activo en regiones en las que se ha retirado el
revestimiento. La radiacién electromagnética incidente a la intercara de la superficie
expuesta de la fibra y el medio que la rodea, sufre reflexién total interna si el indice de
refraccion de la fibra es mayor que el del medio exterior. Una pequefia parte de la radiacion

penetra, disminuyendo exponencialmente, en el medio adyacente debido a la superposicion

_5.



de la radiacién interna incidente y reflejada. La profundidad de penetracién de este
denominado campo evanescente depende de los indices de refraccion, del angulo de
incidencia y de la longitud de onda de la radiacién. Este principio de medida denominado
Reflexién Total Atenuada puede usarse para excitacién/recogida de fluorescencia,
deteccion de cambios en el indice de refracciéon o deteccion espectroscopica en el rango
espectral del infrarrojo cercano y medio. La ultima de las configuraciones incorpora la
region activa del sensor directamente en la fibra mediante la alteracién de una seccién de
ésta, como puede ser la introducciéon de una secciéon porosa que aumente la superficie de
interaccién, la modificacién de las caracteristicas del indice de refraccién como en las redes
de Bragg, la insercién de interferometros en la fibra, etc. Esta aproximacion puede ser
usada incluso con deteccién distribuida a lo largo de la fibra con varias secciones a lo largo

de la longitud de la guia de ondas.

1.1.1 Tecnologias de fibra optica

Para llevar a cabo el disefio de sensores de fibra 6ptica y optimizar asi su desarrollo

es necesario conocer la tecnologia disponible.

Para producir los sensores de fibra optica existe en el mercado una gran variedad de
fibras opticas que van desde las monomodo (las que permiten la propagaciéon de un
niamero pequefio de modos dentro de la fibra) a las multimodo (las que permiten la
propagacion de muchos modos, incluso varios cientos, por lo que proporcionan una fuente
incoherente de luz a partir de la fuente original), y ademas, existen fibras que preservan la
polarizaciéon. Todos estos tipos de fibras se han utilizado en la fabricaciéon de sensores
opticos. Por otro lado, el uso de de fibras de plastico en los sensores esta creciendo
rapidamente gracias a los nuevos avances en los sistemas de telecomunicaciones, abriendo

nuevas posibilidades en las aplicaciones de los sensores de fibra ptica.

Principalmente han sido utilizados los sensores extrinsecos, aunque progresan los
trabajos que manejan sensores intrinsecos. Dentro de los extrinsecos, los que utilizan fibras
opticas multimodo son los mas comunes y los mas convenientes de emplear. Estos
proporcionan un acoplamiento mas sencillo de la luz procedente de fuentes incoherentes,

como es el caso de lamparas halégenas que proporcionan un espectro ancho. [3]



- Disefo de sensores de fibra 6ptica
Las principales ventajas que la tecnologia de fibra 6ptica pone al alcance de los
investigadores para su uso en sensores incluyen:
- Fibras de telecomunicaciones baratas.
- Fuentes infrarrojas disponibles: LEDs, diodos laser. Posibilidad de usar fibras laser.

- Amplio rango de laseres que se pueden acoplar a fibras de forma razonablemente

efectiva.
- Amplio rango de detectores: dispositivos p-i-n, fotodiodos de avalancha, etc.
- Disponibilidad de nuevos sistemas 6pticos u opticos integrados.

Sin embargo, existe una serie de problemas tecnoldgicos que hacen que la situacion

ideal no sea aplicable tan facilmente:

- Las fibras de telecomunicaciones son a menudo inapropiadas para su aplicacion
como sensores: necesitan didmetros/aperturas numéricas mayores, las fibras
exoéticas son caras por su produccion en pequefias tiradas, las fibras con mayores

didmetros son caras y poco flexibles.

- Las pérdidas por curvatura de la fibra afectan a sensores basados en medidas de

intensidad.

- Las fuentes laser son a menudo dificiles de acoplar con las fibras épticas: muchos
diodos laser o LEDs tienen angulos de emisién anchos y numerosos laseres

proporcionan una potencia limitada en las bandas utiles.

- Muchas fuentes laser en el visible medio o el infrarrojo son grandes, caras e

inadecuadas para el uso y acoplamiento con fibras.

- Las fibras de telecomunicaciones tienen un rango de temperatura limitado:
tipicamente el limite superior esta en 100-150 °C mientras que muchas aplicaciones

requieren temperaturas mayores de 200 °C.

- Los métodos de acoplamiento mecanicos en sensores extrinsecos pueden ser

complejos o no fiables, especialmente con cambios medioambientales.

- Las fibras dopadas son caras y limitadas en dopantes disponibles, que estan regidos

por las necesidades en telecomunicaciones (Er, Nd).



- Las fibras laser, prometedoras como fuentes, son caras y son principalmente

infrarrojas o rojas, o se requiere un equipo complejo de doblado de frecuencia.

- Necesidad de montaje a mano de los sensores: alto coste asociado a muchos de

ellos.

- Es necesario un adiestramiento para el personal para familiarizarse con las nuevas

técnicas.

Como resultado de todo esto, a la hora de desarrollar los sensores es necesatio
alcanzar una serie de compromisos practicos en especificaciones, materiales, respuesta,
tamano del sensor y robustez, etc. Esto puede fijarse para llegar a definir lo que debe ser un
sensor de fibra ideal. Las especificaciones ideales solo seran practicables para unas ciertas
aplicaciones, sin embargo merece la pena, para el caso particular de sensores de fibra éptica
disefiados para explorar el medioambiente, intentar conseguir estos ideales aunque so6lo
algunos puedan adoptarse. Por todo ello, para aprovecharse al maximo de las ventajas

disminuyendo al minimo los inconvenientes un sensor deberfa:

- Operar en el infrarrojo o rojo para aprovechar la simpleza y el bajo coste de fuentes

y detectores.

- Operar de forma intrinseca para evitar acopladores y no estar basados en medidas

de intensidad para evitar pérdidas por acoplamiento o curvatura.

- No mostrar problemas con los niveles de potencia: suficientes fotones para una

deteccion con bajo ruido.

- Usar fibra de telecomunicaciones y minimizar la necesidad y el numero de

acopladores.
- Operar en un rango de temperaturas T<150 °C.
- Ser insensible a cualquier otro parametro en la medida de lo posible.
- Ser barato y facil de fabricar automaticamente.

El potencial de los sensores de fibra ptica es significativo. Se ha visto que a
medida que el coste de los componentes claves disminuye y el numero de componentes
mas baratos se amplia, el potencial para un mayor mercado y calidad de los componentes

aumenta.



- Calibracién de los sensores de fibra 6ptica

Una vez que se ha diseflado adecuadamente y se ha producido un sensor, es

necesaria una calibracion del dispositivo que de cuenta de su comportamiento. [3]

La calibraciéon de cualquier instrumento es frecuentemente un proceso menos
sencillo de lo que parece a simple vista. En particular, cuando las técnicas de fibra optica se
usan en sensores quimicos, las técnicas de uso del instrumento tanto en campo como en el
laboratorio son a menudo las mismas. El método usual de calibraciéon implica el uso de
estandares de referencia conocidos y representar un conjunto de datos frente a otro,
normalmente usando una linea o funcién que mejor se ajuste, para dar una grafica de
calibracion, que normalmente se asume lineal. A menudo, sin embargo, dichos sistemas son
no lineales, siendo una aproximaciéon cualquier ajuste lineal de los datos. Como ejemplo
mencionar que deben realizarse correcciones cuando se requiere alta precision para
monitorizar las variaciones en lo que concierne a parametros como temperatura, presion y

humedad del aire y su efecto sobre el indice de refraccion.

Una aproximacién alternativa a la calibracién de sistemas consiste en el uso de
redes neuronales. Cada nodo suma los valores de todos los estados previos de los nodos
conectados a ¢l y realiza una funcién no lineal en él. Cualquier funcién real puede ser
modelada mediante el uso de los pesos correctos, después de experimentar una apropiada
“fase de adiestramiento”, donde los valores del nodo de salida son calculados basados en
los valores del nodo de entrada, y entonces comparados con el valor “verdadero” en el
proceso de calibracién. La discrepancia se usa para ajustar el conjunto de parametros libres
internos y con el uso de muchos datos de entrada y aplicaciéon correcta del proceso
repetidamente, se puede obtener convergencia de valores que definen con exactitud el
trazado de la calibracion. Estos métodos en principio pueden aplicarse a la calibracion de
sistemas de fibra 6ptica donde existan no-linealidades y en las que una simple linea que

relaciona la entrada con la salida es inapropiada.

- Especificaciones basicas de los sensores

Desde un punto de vista practico, los sistemas sensores deben tener una serie de
especificaciones y caracteristicas que permitan la cuantificacién de la respuesta y que haga
posible deducir objetivamente la idoneidad del comportamiento real para la aplicacion

como sensor para un proposito particular. Es interesante mencionar el significado de cada



uno de los términos basicos para entender dichas especificaciones y evitar malos

entendidos. [4]

» Histéresis: Es la incapacidad del sensor de mostrar la misma sefial de salida para un
valor dado del parametro a medir. Se traduce en el error en la sefal de salida cuando en
la curva de calibraciéon se cambia el sentido de variacién de dicho parametro. Se puede
medir tras varios ciclos completos de representaciones de la curva de calibracién, como
el maximo error en la sefal de salida para un valor dado del parametro de entrada a

medit.

» Sensibilidad: En general expresa la capacidad de reaccién del sistema a un estimulo de
entrada. Cuantitativamente se expresa como el cociente entre la variable de salida y la
variable de entrada (parametro a medir), medido en el punto de la curva de calibracién
determinado por el valor deseado de la variable de entrada. Asi en general, depende del
punto de la curva de calibracion en que la medida se va a realizar. Para sefales de
entrada pequenas y tomando incrementos muy pequefios alrededor del punto de

funcionamiento, podemos aproximar la Senszbilidad Absoluta a
S, =AV,/AV,

donde AV, AV, son los incrementos en las variables de salida y de entrada. Si AV,—0

0>

se convierte en

S, =dv,(V,)/dV,

a

Sélo cuando la curva de calibracion es lineal la sensibilidad toma un unico valor, el del
gradiente de la linea en cuestion. El caso habitual es el que corresponde a sensores en
que la curva de calibracién no es lineal. En esos casos es comun considerar la

sensibilidad como el gradiente de la linea de regresién que mejor se ajusta a la curva.

Un parametro importante desde el punto de vista practico es la sensibilidad cruzada, que
es la sensibilidad con respecto a otras variables indeseadas en la entrada, puesto que una
variable de salida puede responder a mas de una variable de entrada. Desde el punto de
vista de aplicabilidad del sensor es necesario minimizarla de manera que la variable de

salida responda sélo a la variable deseada (o en algunos casos variables deseadas).

» Resolucién: Es la minima variacion a la entrada que se puede detectar y medir a la
salida del sensor con un minima calidad. La resolucién de un sensor esta limitada por el

ruido del dispositivo sensor.
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> Rango de operacién: Es el rango de valores del parametro a determinar que puede

medirse con el sensot.

» Rango dindmico: Indica el margen de valores de la sefial de entrada que puede ser
medida por el sensor. Es el intervalo entre los valores maximo y minimo de la variable
a medir que puede medirse con el sensor. Cuantitativamente se expresa como el
cociente de los valores maximo y minimo medibles de acuerdo con las especificaciones

anteriores.

1.1.2 Sensores de fibra optica de campo evanescente

Un gran numero de sensores de fibra optica, como es el caso de los que
describiremos en esta memoria, basan su funcionamiento en la interaccion de los modos
guiados de la fibra con el exterior, bien directamente o bien mediante el acoplamiento con
estructuras intermedias (normalmente en forma de capas) a través del campo evanescente.
Cualquier interaccién con dicho campo evanescente producira cambios en las
caracteristicas de la luz que se propaga por la fibra. Lo que se mide entonces es la potencia
de salida transmitida por la fibra o su distribucién espectral, produciendo asi sensores
intensiométricos o espectrométricos, de transmision (cuando lo que se mide es la potencia
de salida después de que se ha producido la interaccién con el medio externo) o de

reflexién (cuando lo que se detecta es la luz que se refleja en la zona sensora).

Existen diferentes formas de acceder a ese campo evanescente del modo guiado.
Una de las posibilidades son las fibras #po D, en las que la fibra es curvada y pulida, de
modo que el revestimiento se rebaja hasta alcanzar un grosor de unas pocas micras,
mientras que el nacleo permanece inalterado, pudiendo interaccionar asi con el campo
evanescente. Como alternativa a las fibras tipo D nos encontramos con las fibras opticas
estrechadas (apered), en las que la fibra es calentada hasta el punto de fusién del vidrio al
mismo tiempo que es estirada desde ambos extremos, de forma que la seccién transversal
disminuye hasta valores del orden de unas pocas micras en una zona de varios milimetros
de largo. En esa zona, denominada cuello, el diametro del nucleo puede considerarse
despreciable por lo que la fibra pasa a ser una gufa de onda formada por el revestimiento de
la fibra y el medio externo, pudiendo acceder asi al campo evanescente. En comparacion
con las fibras tipo D, las fibras estrechadas presentan la ventaja de que conservan la
simetria cilindrica, lo cual facilita su tratamiento teérico y hace que su comportamiento sea

independiente de la polarizacion.
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1.2 Sensores de fibra 6ptica para monitorizacion medioambiental

La clara demanda que existe de métodos de exploraciéon que operen in-sitw 'y de
forma continua conlleva que las potenciales aplicaciones medioambientales de los sensores

en general y de sensores de fibra 6ptica en particular sean:
- analisis medioambiental como medidas puntuales,
- monitorizacién continua del objetivo,
- sistemas de alarma precoz,
- sistemas de control medioambiental,
- sistemas de protecciéon medioambiental. [4]

Se pueden clasificar las aplicaciones de detecciéon medioambiental de acuerdo con el
area que se va monitorizar: sensores domésticos, monitorizaciones industriales dentro de

edificios, sensores al aire libre y en el espacio, sensores marinos o de pureza de agua, etc.

La estrategia apropiada para la monitorizacion medioambiental es fuertemente
dependiente del analito a detectar, el medio que contiene la sustancia de interés, la
accesibilidad del area a analizar, la peligrosidad de los entornos circundantes, la calidad
deseada de la informacién obtenida, y de la legislacion vigente. Cada paso desde la
identificacién de un problema de contaminacién hasta la limpieza y la potencial
monitorizacion posterior requieren diferentes tipos de técnicas de analisis que ponen de
manifiesto los potenciales campos de aplicacion de sensores en la monitorizacion

medioambiental.

Tras la identificacion de una zona contaminada, es esencial una caracterizacion
extensiva del lugar, incluyendo la naturaleza y nivel de la contaminacién. Son necesarias
técnicas de analisis y herramientas de diagnosis para identificar contaminantes esperados y
desconocidos. El analisis de los datos obtenidos nos dara las especificaciones de los

contaminantes.

Estas medidas requieren normalmente la toma de numerosas muestras discretas,
que se analizaran de forma discontinua para conocer la presencia o ausencia de
contaminantes. La demanda de explorar el campo y de tener dispositivos portatiles acentia
el uso de métodos en laboratorio miniaturizados aplicables en campo, asi como sensores
capaces de proporcionar el analisis zz-sitn. Esta tltima caracterfstica es una ventaja de gran

valor cuando se considera la determinacién de compuestos organicos volatiles,
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especialmente en fase acuosa, ya que el analisis zz-situ sin procedimientos de toma de
muestras hace que los errores debidos a la evaporacion del analito o cambios en las

condiciones del medio puedan minimizarse.

Tras trazar el mapa de las areas contaminadas, se desarrollan estrategias de limpieza
que generalmente involucran medidas de analisis para la vigilancia del proceso de limpieza.
Una monitorizacion constante de los contaminantes es critica para continuamente adaptar
dicho proceso asi como para disminuir los costes mediante la minimizacién de esfuerzos de

correccion si se alcanza el nivel de limpieza deseado.

Dependiendo de las medidas legislativas, puede ser obligatorio un tratamiento o una
monitorizaciéon posterior. En ese caso, sensores zz-situ que actien como dispositivos de
umbrales de alarma serfan altamente efectivos en tiempo y coste comparados con el analisis
clasico de laboratorio. La robustez, fiabilidad y el ser inertes a influencias electromagnéticas

hace a los sensores de fibra 6ptica candidatos ideales para esas tareas.

Otra area de interés para sistemas de analisis que operan de manera continua es la
observacion a largo plazo de parametros medioambientales, como la contaminacién del
agua causada por considerables cantidades de fertilizantes agricolas, herbicidas y pesticidas
o por la entrada de aguas residuales industriales. Se demandan sensores para determinar
parametros como oxigeno, pH, diéxido de carbono, amoniaco, nitratos, PAH, etc., puesto
que dispositivos de monitorizacion facilitan el control de la calidad del agua y la regulacion
de los umbrales de alerta medioambientales en caso de accidente. Los lugares de aplicacion
para dichos sistemas son estaciones de monitorizacion continua en rfos, estuarios y aguas
costeras superficiales. Debido a su versatilidad y flexibilidad los sensores de fibra 6ptica

representan una alternativa atractiva a las medidas electroquimicas establecidas.

1.3 Motivacion del trabajo

Como ya se ha puesto de manifiesto, la contaminacién de las zonas costeras es uno
de los problemas que van en aumento debido especialmente al impacto que provocan las
actividades humanas. Es un objetivo esencial, por tanto, para prevenir la contaminacion y
disponer de agua marina de buena calidad, poseer la capacidad de deteccion de forma
rapida y eficaz de las sustancias contaminantes presentes en ella. Tradicionalmente el
control de la calidad del agua se realizaba, tal y como se ha comentado, mediante la toma de
muestras para su posterior analisis en el laboratorio, sin embargo serfa muy interesante

poder disponer de una instrumentacién robusta y compacta que permitiera la
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monitorizacion “in-sitw” y en tiempo real de los parametros fisico-quimicos de interés en un
laboratorio a bordo de un barco. Para ello los medios Opticos son especialmente
apropiados puesto que se pueden adaptar bien a las limitaciones de espacio y su interaccion
con la sustancia a medir es rapida, no invasiva y muy selectiva. Sin embargo, estos métodos

no han sido plenamente explotados.

Esta linea de investigacion ha estado presente dentro de los Programas Marco 4° y
5° de la Unién Europea. El grupo de investigacion de sensores de fibra éptica, dentro del
Grupo Complutense de Optica Aplicada (AOCG) perteneciente al Departamento de
Optica de la Universidad Complutense, ha participado dentro de dichos Programas Marco
en dos proyectos europeos de monitorizacion medioambiental, el proyecto SOFIE vy el

proyecto MISPEC.

El proyecto europeo SOFIE' se concibié para conseguir la monitorizacién deseada
de las aguas, aprovechando las ventajas que estos métodos Opticos proporcionan. El
objetivo final de este proyecto era el disefio, construccion y evaluaciéon de un sistema
modular auténomo para la medida de contaminantes y salinidad en el agua marina por
métodos opticos. Es a la medida de este dltimo parametro en la que se centraron los
esfuerzos del grupo de investigacion, desarrollando un sensor basado en la resonancia de
plasmones superficiales en fibras tipo D recubiertas con una doble capa de aluminio y
diéxido de titanio. Como continuacién del proyecto SOFIE, una vez demostrada la
posibilidad de usar sistemas de fibra 6ptica para la deteccién de contaminantes del agua del
mar, la Unién Europea proporcioné la financiacion necesaria para llevar a cabo un nuevo
proyecto, denominado MISPEC? encaminado a la potenciacién y mejora de las
capacidades de SOFIE. El objetivo final era el desarrollo de sensores, su validacion en el
laboratorio y la realizacion de pruebas con el sistema completo en campanas de medidas en
campo bajo condiciones reales en emplazamientos relevantes europeos. El trabajo del
grupo de investigaciéon consistia en la medida de parametros tan relevantes como son la

salinidad, la temperatura y la presion. Para ello se plante6 la mejora del sensor desarrollado

1 SOFIE (Spectroscopy using Optical Fibres in the marine Environmental), referencia MAS3-CT97-0157,
1997-2000. Mi4s detalles en el capitulo 6.

2 MISPEC (Multiparametric in-situ spectroscopic measuring system for coastal monitoring), referencia

EVK3-CT2000-00045, 2001-2004. Mas detalles en el capitulo 6.
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dentro del proyecto SOFIE y se abordé el disefio y desarrollo de sensores de temperatura y
presiéon con fibra Optica. Paralelamente, el proyecto nacional OPTIMA’, al que esta
asociada mi beca, tenfa como propésito el desarrollo de sensores para la determinacion
simultanea del grado de salinidad y temperatura del agua, aptos para el uso zn-situ en
diferentes escenarios, pero esta vez mediante el uso de fibras estrechadas ya que como se
ha mencionado éstas presentan ciertas ventajas con respecto a las fibras tipo D. En el afio
2005, dentro del proyecto ROMA* financiado por la Comunidad de Madrid, el propésito es
el de producir y caracterizar sensores basados en la resonancia de plasmones superficiales
en fibras estrechadas recubiertas con una doble capa de aluminio y didxido de titanio, en
los que mediante la variacién de parametros de las capas depositadas y de los zaper se puede

adaptar a la medida diferentes parametros.

En la presente memoria se describen principalmente los sensores basados en fibras
opticas estrechadas desarrollados, que es en lo que se centra el grueso de la labor
desempefiada. Sin embargo, se mencionara el caso particular del sensor de salinidad basado

en fibras tipo D desarrollado en el proyecto MISPEC.

Para alcanzar el fin ultimo de nuestro trabajo (conseguir sensores operativos), las
labores realizadas van desde la puesta a punto del dispositivo de fabricacion de los zapers

hasta la caracterizacion de su comportamiento, pasando por la fabricacion de los sensores.

3 OPTIMA (Aplicacién de sensores de fibra optica al control zn-situ de parametros fisicos del medio acuatico),

referencia REN 2001-1495, 2002-2004.

4+ ROMA (Nueva generacién de Refractémetros de fibra Optica para aplicaciones MedioAmbientales),

referencia GR/AMB/0615/2004, 2005. Mas detalles en capitulo 5.
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CAPITULO 2

FIBRAS OPTICAS ESTRECHADAS (TAPERS)

Como ya se ha mencionado en el capitulo anterior, numerosos sensores de fibra
optica estan basados en la interaccion de los modos guiados de ésta con el medio exterior,
bien directamente o bien a través del acoplamiento con estructuras, normalmente
multicapas, de diversos materiales. Existen diversos procedimientos para hacer posible el
acceso de ese campo guiado a dichas estructuras (pulido, ezhing, etc), entre los cuales, desde
hace unos afos, esta cobrando importancia el llamado Zapering o estrechamiento de las
fibras. Respecto de otras configuraciones posibles para los sensores de campo evanescente,
como las fibras tipo D (curvadas y pulidas hasta que el revestimiento se rebaja a unas pocas
micras), las fibras estrechadas presentan la ventaja fundamental de su simetria cilindrica, lo
que facilita su tratamiento tedrico y, lo que es mas importante, hace su comportamiento
independiente de la polarizacion de la luz incidente, lo que es una caracteristica muy
interesante a efectos practicos. En la literatura se encuentran referencias que muestran que
en determinadas aplicaciones los dispositivos basados en fibras estrechadas muestran
sensibilidades menores que los basados en fibras pulidas tipo D [1,2], aunque presentan

eficiencias mayores puesto que las fibras Zapered permiten interacciones mas fuertes.

Podemos construir una fibra optica zapered o estrechada calentandola y estirandola al
mismo tiempo en un procedimiento experimental cuyos parametros deben controlarse con
cuidado. En principio, es posible conseguir fibras estrechadas de variada configuracion,
siendo las magnitudes que definen al Zzper el diametro de su cintura (region mas estrecha),
la longitud del estrechamiento y el perfil de la regién de transicion. Si el estrechamiento se
ha realizado adecuadamente se puede conseguir un nivel de pérdidas muy bajo, con lo que
la mayorfa del campo guiado por la fibra consigue atravesar el zgper. Es en esa zona
estrechada donde ese campo va a estar en contacto con el medio exterior, ya que el nicleo
se habra reducido a un diametro practicamente despreciable en la zona estrechada y por lo
tanto el campo es guiado por el revestimiento. Se consigue asi un mas facil acceso al campo

guiado por la fibra.

Recientemente se han propuesto diversos sensores que estin basados en las

propiedades de transmision de los Zapers. En general, el paso de la luz por la zona
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estrechada se saldara con unas pérdidas que van a depender fuertemente de las
caracteristicas del medio que rodea al Zaper, asi como de las caracteristicas de la geometria
del zaper. De ese modo, midiendo la potencia 6ptica transmitida por la fibra dispondremos
de un sensor cuyo comportamiento nos revela la variacion de una magnitud fisica asociada
al medio exterior (indice de refraccién, por ejemplo). También es posible realizar medidas
espectrales y emplear muy diversos efectos fisicos en la region estrechada para acoplar la
radiacion, por lo que este tipo de dispositivos muestra una versatilidad poco comun, lo que

redunda en una potencialidad de uso muy elevada.

Sin embargo, las fibras opticas estrechadas son dispositivos interesantes tanto desde
el punto de vista aplicado que se acaba de comentar, como desde un punto de vista
fundamental ya que no se han realizado estudios muy exhaustivos de caracterizacién de
estos dispositivos en funcién de sus propiedades, aunque si se conoce bastante bien cudl es
el modo de funcionamiento que tienen. Con animo de ahondar en esos aspectos,
novedosos aun, hemos llevado a cabo varias propuestas de sensores basados en fibras

opticas estrechadas y comprobado su comportamiento en funcién de diversos parametros.

En la presente memoria se detallan diversos sensores basados en fibras Opticas
estrechadas. Aunque en un Zaper el campo va guiado por el revestimiento, la respuesta que
proporciona un Zgper desnudo es a menudo insuficiente para el uso de éste como sensor.
En ese caso, para que posea una sensibilidad apropiada se ha de realzar el efecto mediante
el uso de un transductor adecuado, que vea modificadas sus propiedades 6pticas de forma
acusada con las variaciones del parametro a medir. En este trabajo se han desarrollado
sensores en los que el transductor actia tanto sin modificar la estructura de las fibras
estrechadas como modificandola, con intencién de ilustrar todo el abanico de posibilidades
que proporcionan estos dispositivos. Asi se han obtenido dos tipos de sensores,

dependiendo de como actue el transductor:

» El transductor responde al efecto del pardimetro a medir cambiando la geometria del

taper. En ese caso seremos capaces de medir dicho parametro.

» Sobre el taper depositamos una estructura de capas, que va a jugar el papel de
transductor, siendo posible de esta manera provocar acoplamiento de modos entre la
fibra y esa estructura en funcién de las caracteristicas del medio que rodea al Zaper. En
particular, las fibras estrechadas son muy sensibles a los cambios en el indice de

refraccidon del medio exteriot.
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En primer lugar se comentara el modo de funcionamiento de las fibras estrechadas,
comunes a todos los sensores propuestos, puesto que son muy interesantes en si mismas.
Dejaremos las particularidades de los sensores desarrollados para los capitulos posteriores,
en los que se describiran detalladamente cada uno de ellos. Ademas, nos centraremos en el
caso de fibras monomodo, puesto que son estas las que hemos utilizado para realizar el

estudio.

2.1 Fibras 6pticas estrechadas

Como ya se mencioné en la introduccién, calentando y estirando simultaneamente
una fibra 6ptica producimos un estrechamiento en una zona de la fibra llamada zgper. El
taper puede entenderse como una estructura de guiado compuesta por cinco regiones

diferentes, como puede verse en la figura 2.1.

I o II | III IV \Y
1 |l : 1
! ~— —
| —— —_— |
l | N
., ., 1 | .,
Region | Region de ! Cuello | Region de | Region
inalterada transicion transicion  inalterada

Figura 2.1: Esquema del perfil de una fibra zapered.

Las regiones I y V corresponden a la fibra que ha permanecido inalterada en el
proceso de produccion del zaper. Las regiones 11 y IV son zonas de transicion de diametro
decreciente y creciente, respectivamente, normalmente con perfil de forma exponencial. La

region 111, la zona mas estrecha, es el cuello o cintura del Zaper.

La frecuencia normalizada del nicleo de la fibra, V_, es un parametro que

determina el nimero de modos que puede soportar la fibra y cuya expresion es:

Vv, :277’6‘(nw2 —ncf% @2.1)

donde a es el radio del nucleo, A es la longitud de onda de la luz, n_, y n, son los indices de
refracciéon de nucleo y revestimiento respectivamente. Para una fibra monomodo se cumple

que V, < 2.405. Durante el proceso de estrechamiento se reduce el valor de la frecuencia

normalizada del nucleo de la fibra. Asi mismo, la distribucién de intensidad del modo
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fundamental de ésta cambia de un perfil estrecho a uno ancho, de manera que ya no
podemos considerar los modos como modos del nidcleo sino como modos del
revestimiento. Si sigue decreciendo el diametro del nucleo, el campo finalmente llega a
introducirse completamente en el revestimiento. Cuando V_, pasa a ser menor que 1, la luz
ya no esta guiada por la frontera nucleo-revestimiento sino que el guiado es controlado por

la frontera revestimiento-medio exterior, es decir por el valor local de V (2):
2r 2 2}
Vcl (2)= 7p(2)<ncl ~Negt )/2 2.2)

donde p(z) es el radio de la fibra en la zona en que V_, < 1, n, y n_, son los indices de

ext
refraccion de revestimiento y medio externo (aire) respectivamente. El nicleo en este
punto puede haberse reducido de 5 a 6 veces por lo que puede ser ignorado y considerar
que se tiene una guia en la que lo que era el revestimiento ahora actia como nucleo

mientras que el medio externo (aire) actua de revestimiento. Por tanto, el efecto del
proceso de estrechamiento es el de crear una regiéon donde existan los modos del
revestimiento. Esta region en la que V, < 1, tendra un valor efectivo de V,; mucho mayor
que 2.405 ya que el radio de la fibra es mucho mayor que el del nucleo pero también
porque la diferencia de indices de refraccién entre el revestimiento y el medio externo es
mayor de lo que era la diferencia entre indices del nucleo y el revestimiento, y por tanto

puede soportar muchos modos, por lo que la fibra pasa a ser multimodo.

La manera de calcular los modos en una fibra es un procedimiento que esta
perfectamente descrito en la teorfa. [3] Considerando la propagaciéon de una onda
electromagnética en una fibra cilindrica a lo largo de la direccién z, la expresion para los

campos en coordenadas cilindricas estan dadas por:
E=Ey(rglei ) @3

A =Ho(rgle =) @)

que son armonicos en tiempo y en la coordenada z, y donde w es la frecuencia angular de la
onda y 3 es la componente z del vector de propagacion. Sustituyendo estas expresiones en
las ecuaciones de Maxwell para materiales dieléctricos lineales e isotrépos en ausencia de
corrientes y densidades de carga que representan el rotacional del campo eléctrico y la
divergencia del campo magnético, podemos escribir para las distintas componentes de los

campos:
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l(@+ jrﬂE¢]:—ja)luHr; %[GHZ +jrﬂH¢J=jw8Er (2.4a)

r{ o¢ o¢
. oE . . oH .
B+ E=jouty;  JfHr = = jos By (2.4b)
r or
O\rE o\rH
1 —( ¢)—@ =—jouHy; 1 —( ¢)——8Hr = jocE, (2.40)
r{ or o¢p or o¢

donde p es la permeabilidad magnética y € es la permitividad eléctrica. Manipulando estas
ecuaciones se consigue que conociendo E, y H,, el resto de las componentes de los campos

puedan ser determinadas por las siguientes expresiones:

i 0B, podH, —if ,oH, 0,
B, =—J St | - 25
r qZ[ﬂar+r o4 el L 229
_j(poE, oM, _i(poH, | o
/ q2(r op e P2 lr ap e (23

donde q’=w’ep-B*=k*B siendo k el nimero de onda cuyo valor en términos de la longitud
de onda, X, es k= 2n/A. Por tanto, basta con resolver las ecuaciones para E, y H, para

conocer todas las componentes de los campos.

Sustituyendo las ecuaciones (2.5) en las ecuaciones (2.4c) se obtienen las ecuaciones de
onda en coordenadas cilindricas para las componentes longitudinales:
{82 1o 1

2
+——t—=—+ =0 (2.6

donde ¢ representa cualquiera de las dos componentes longitudinales de los campos, E, y

H,.

z

Consideraremos el caso de una fibra de salto de indice de revestimiento infinito (el
espesor del revestimiento es lo suficientemente grande como para que el campo de los
modos guiados por el nicleo tenga valores despreciables en la frontera con el medio

externo) que definimos como:
n(r) = n.; parar <a,

n(r) = ngy; parat > a.
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con n_, > n, para que sea una guia de ondas. Se buscan los modos guiados y para ello se
recurre al método de separacion de variables, de manera que la solucién de la ecuacion de

ondas puede escribirse como:
E, = AR (r)F,(#)F,(2)F,(t) @.7)

Se asume que las dependencias en z y t son de la forma:
Fi(2)Fy(t)=eil@t=42) 2.8)

puesto que la onda es sinusoidal en el tiempo y se propaga a lo largo del eje z. Ademas,

debido a la simetria circular de la fibra, las componentes de los campos han de ser

periodicas en ¢ ya que no deben cambiar cuando la coordenada ¢ se incremente en 2. Asi:
Fa(g)=e? 29

donde v debe ser un nimero entero, positivo o negativo. Introduciendo esta solucion en la

ecuacion de onda dada por (2.3), queda:

2 2
IR IR [ Y k-0 @i
or2 ror r?

que es la ecuaciéon diferencial para las ecuaciones de Bessel. La misma ecuacion se obtiene
para H,. Esta ecuacién tiene diferentes soluciones dentro y fuera del nucleo ya que en el

nucleo los modos guiados deben ser finitos para r—0 pero la soluciéon ha de tender a cero

para r—>0. Asi, definiendo los parametros:

' =k28, con  k=kyn,=2mn /L (2112)

W= §2_k22, con kZ: ko n,= ZRHCI/)\ (2'1113)

los campos dentro y fueta del ndcleo se pueden esctibit como:
E,(r<a)= AJV(ur)ejwej(“’t_ﬁz) (2.12a)
H,(r<a)=BJ, (ur)ei*Peil@t-52) (2.12b)
E,(r>a)=CK, (wr)el*Pei(@t=£2) (2.120)

H,(r >a)= DK, (wr)ei*Pei(@t=£2) (2.12d)
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donde A, B, C y D son constantes arbitrarias, y [,(#r) y Ky(wr) son las funciones de Bessel

de primera y segunda especie de orden v. De las definiciones de las funciones de Bessel y
de las condiciones de guiado de nuestra fibra puede deducirse que el rango permitido para

los valores de la constante de propagacion para que haya soluciones guiadas es:
nk=k,<B<k =nk (2.13)

Las soluciones para [3 se determinan a partit de las condiciones de frontera. Las
componentes tangenciales de los campos deben ser iguales dentro y fuera de la intercara
entre nucleo y revestimiento. Para igualar dichas componentes en r = @, sustituimos las
expresiones de las componentes longitudinales dadas por (2.12) en las expresiones para las
componentes transversales dadas por (2.5b) y obtener asi sus expresiones para las regiones

del nucleo y revestimiento. Aplicando la igualdad de las componentes en la frontera:
E,;—E,»=AJ,(ua)-CK,(wa)=0 (2.142)

H, -H,,=BJ,(ua)-DK,(wa)=0 (2.14b)

Egi—Eyo= —ﬁ{A%JV(ua)— Bouu J'V(ua)}

- (2.140)
—iz civ/h KV(Wa)—Da),uWK;,(Wa)}:O
W< L a
Hy —Hp=——% B%Jv(uaﬁAa)EcouJ;(ua)}
e (2.14d)
_% DMKV(Wa)+Ca)gC| WK",(Wa):l:O
w- L a

donde J’y(ur) y K’y(wr) son las derivadas de dichas ecuaciones de Bessel con respecto al
argumento. Hste es un conjunto de cuatro ecuaciones con cuatro incognitas, los
coeficientes A, B, C y D. Existird solucion no trivial para estas ecuaciones unicamente si el

determinante de estos coeficientes es cero, y eso nos lleva a la siguiente ecuaciéon de

autovalores pata [3:

a

2 2
(ot Kol Juths? Jo)= ( b V] (U%Jr #j @2.15)
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donde:

1

T Jv(ua)’ Ko K, (wa)

= 2.16)
ud, (ua) wK,, (wa)

Resolviendo esta ecuacion trascendental se observa que unicamente un nimero discreto de

valores estan permitidos por encontrarse dentro del rango permitido dado por (2.13).

Para el caso en que se trabaje con una fibra zgpered en la que el nucleo pueda
considerarse despreciable, la situacién resuelta es precisamente el caso de interés puesto
que la luz pasa a estar guiada por el revestimiento, que hara las veces de nucleo de la fibra, y
el medio externo pasa a ser el revestimiento infinito. Cuando no puede despreciarse el
nucleo el procedimiento a seguir es el mismo, pero ahora es necesario considerar una capa

mas por lo que habra que definir parametros extra que la describan.

2.2 Tipos y técnicas de fabricacion de las fibras opticas estrechadas

Los tapers pueden mostrar perfiles longitudinales muy diferentes, lo que redunda en
diferentes respuestas y por lo tanto en distintas aplicaciones. Cuando la variacion del perfil
de la fibra estrechada sea lo suficientemente suave como para que el guiado del campo no
se vea afectado y las pérdidas totales en la luz transmitida sean bajas, hablaremos de los
llamados fapers adiabdticos. Un tfaper es aproximadamente adiabatico si el angulo del Zaper en
las zonas de transicién es lo suficientemente pequefio para que asegure una pérdida de
potencia del modo fundamental despreciable segin se va propagando a lo largo del zaper.
[4] Para producir un Zaper adiabatico es preciso tener un control total de los parametros
fundamentales del Zaper (su longitud total, la de su cuello, y la longitud y forma de las zonas
de transiciéon hacia el estrechamiento). A menudo los Zapers son producidos con una
fundidora de fibra y se denominan entonces bicdnicos. Esos tfapers son cortos, de una
longitud de cuello de tipicamente 0.1 mm y longitud total 1 mm, [5] y muy abruptos y sus

parametros fundamentales no pueden ser controlados.

Existe la posibilidad de producir zapers largos calentando la fibra tanto mediante el
uso de pequefios calentadores eléctricos (placas, cilindros, etc) como mediante la técnica del
travelling-burner, o quemador movil, que describiremos en el apartado siguiente. Estos zapers
pueden tener longitudes de cuello de varios milimetros, 2.5 mm [6] y 15 mm [7]
respectivamente, y longitudes totales de varios centimetros. Entre los autores que optan

port el primer método Bobb et al. [6] se valen del calentamiento de un calentador de platino
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de 1 cm de ancho para producir #gpers, sujetan un extremo de la fibra y tiran del otro
extremo aplicando una tensiéon de 5-10 g mientras calientan la fibra con el horno. Tras un
periodo de tiempo determinado, cesa el estiramiento y al medir el perfil se observa un perfil
asimétrico debido a que unicamente se aplica tensién en un extremo. Usando el método del
quemador movil los parametros del Zaper si son controlables, de manera que podemos
establecerlos para asegurarnos un perfil suave en las diferentes regiones, obteniendo asi
tapers practicamente adiabaticos. La posibilidad de controlar los parametros que
caracterizan al Zgper supone una gran ventaja a la hora de disefiar un dispositivo sensible
para una tarea especifica. Por el hecho de tener cuellos de varios milimetros de longitud es
pot lo que denominamos a los Zapers realizados de esta manera como zapers de cuello uniforme
(UNW'T: Uniform-W aist Tapered fibers). El incremento en la longitud de los #gpers debido a este
método de producciéon es una caracteristica positiva también ya que un aumento en la
longitud del Zaper implica un aumento del area sensible. Por todas estas razones ventajosas

nosotros hemos utilizado en el desarrollo de nuestros sensores, Zapers de cuello uniforme.

2.3 Técnica del quemador moévil

Como hemos mencionado en el apartado anterior, para la fabricacion de los zapers
hemos optado por el uso de la técnica del quemador movil. Este método consiste en la
sujecion de una fibra de manera horizontal sobre una fuente de calor y, al tiempo que el
quemador va barriendo la zona deseada de la fibra, el estirado de la misma por unos
motores, hasta alcanzar la forma adecuada. El quemador proporciona una llama a partir de
la combustién de una mezcla de oxigeno y butano. La velocidad de barrido del quemador
debe ser mucho mayor que la velocidad de elongacion de la fibra para poder simular asf una
llama extensa con una distribuciéon de temperaturas uniforme, y la longitud de barrido
puede alterarse durante el proceso de estrechamiento para conseguir fapers con el perfil
deseado. Mediante esta técnica se puede conseguir cualquier perfil razonable de Zaper ya que
los parametros fundamentales del Zsper pueden ajustarse controlando la velocidad de los
carros que sostienen la fibra y el movimiento del quemador, tanto en rango como en
velocidad, recurriendo a modelos tedricos que predicen los parametros geométricos de los

tapers a partir de esas magnitudes.

Otros sistemas en los que la fuente de calor permanece estacionaria, guemador
estacionario, han mostrado ser capaces también de producir Zpers de pocas pérdidas. En este

caso la llama tiene varios milimetros de longitud y no se mueve. Experimentalmente se

_25 -



observa que la zona caliente efectiva es menor que la longitud fisica de la llama y que
cambiando la longitud del quemador utilizado aumenta o disminuye pero de forma
impredecible. Claramente dentro de la llama existe una regiéon de maxima temperatura que
se aproxima a una zona de temperatura uniforme y es enormemente dependiente de la
naturaleza de la llama. La principal desventaja es que no es posible con este método alterar
la longitud de esa zona caliente durante el estiramiento para poder producir fapers de

cualquier perfil. [8]

2.3.1 Equipo de fabricacion de tapers utilizado

Como se ha apuntado anteriormente, la posibilidad de producir Zapers con las
caracteristicas fisicas y de guiado que deseemos es algo primordial para nuestras
necesidades. Se ha mostrado que la elecciéon del tipo de fuente de calor es un factor
decisivo es ese aspecto y por esa razon se ha optado por el uso de la técnica del quemador
movil en la fabricacion de nuestros Zapers. El dispositivo del que disponemos para la
produccion de Zapers, y que puede verse en la figura 2.2, fue desarrollado por la Universidad

de Valencia con este fin, y utiliza esta técnica del quemador mévil. [9]

Figura 2.2: Foto del dispositivo para la fabricacién de fibras Zapered. (1) Controladores
de flujo de gases, (2) Quemador, (3) Sistema de barrido, (4) Sujecion de las fibras,

(5) Mecanismo de estiramiento de fibra.

La maquina se controla mediante ordenador y consta de un quemador con su
sistema mecanico de barrido, el mecanismo de sujecion y estirado de las fibras y el sistema

de control. Estos elementos pueden verse con mas detalle en las siguientes figuras:
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Figuras 2.3: a) Detalle de los controladores masicos de flujo, b) Detalle del quemador y

del mecanismo de sujecion y estirado de la fibra.

Se va a describir a continuacion cada uno de los elementos mas detalladamente:
» El quemador y el control de la llama

La llama de que dispone el sistema, que como ya se ha dicho se obtiene a partir de
una mezcla de oxigeno y butano, tiene un tamafio muy pequefio (aproximadamente 2 mm
de ancho por 3 mm de alto, aunque la zona de maxima temperatura, que es la zona en que
hay que colocar la fibra, es de 1 mm de alto) de manera que se puede considerar cuasi-

puntual.

Es muy importante poder controlar las caracteristicas de la llama tanto para lograr
una produccién eficaz de los zapers como para conseguir una buena repetibilidad en el
proceso de fabricacion. Por esta razén, a la salida de las bombonas de cada uno de los gases
se instalaron unos reguladores de presion que ajustan la presion de salida de los gases desde
las bombonas, y a la salida de éstos se colocaron unos controladores masicos de flujo'
digitales que con una alta precision permiten fijar el valor deseado de flujo para cada uno de
los gases, que proporcionan la llama 6ptima para la producciéon de los fapers, y que se
pueden ver en la figura 2.3a. La ventaja que presentan estos controladores de flujo es que
una vez que se conocen los valores 6ptimos para los flujos de los diferentes gases ya no es
necesario volver a calibrar el sistema puesto que no se desajusta, a diferencia de lo que

ocurre con otros mecanismos de control de flujo como pueden ser las llaves de aguja en los

! Controladores masicos 5850TR y unidad de control 0154 propotcionados por Euroval.
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que cada cierto tiempo es necesario volver a realizar pequefios ajustes. La mezcla de gases

se produce en un microsoplete convencional, como se observa en la figura 2.3b.

La llama 6ptima es aquella cuya temperatura es lo suficientemente alta como para
que se alcance la temperatura de deformacion plastica del vidrio y no se rompa la fibra
cuando se la empiece a estirar, pero no demasiado alta porque en ese caso se producen
deformaciones y asimetrias en la fibra por su propio peso que se traducen en unas mayores
pérdidas. La temperatura de la fibra se controla variando la temperatura de la llama
mediante el cambio en la proporcién de los gases o bien variando la altura del microsoplete,

y por tanto de la llama, con respecto a la fibra.
» Sistema de barrido

El quemador esta ensamblado en un carro que se encuentra sobre unas guias y cuyo
movimiento gobierna un motor de corriente continua. El motor esta dirigido por un
sistema electronico que permite controlar su velocidad. Cambiando la polaridad de la
alimentacion del motor se consigue que el desplazamiento del carro invierta el sentido,

lograndose asi el movimiento oscilatorio de barrido.
» Mecanismo de sujecion y de estirado de la fibra

La fibra se coloca y se asegura mediante unas pinzas sobre dos carros que son
arrastrados a la misma velocidad y en sentidos opuestos sobre un sistema de gufas como el
del quemador. Se puede ver en detalle en la figura 2.3b. De nuevo, dos motores idénticos

de corriente continua regulan la velocidad de los carros.

2.3.2 Ajuste de los pardmetros fundamentales de los tapers

El modelo tedérico que se ha seguido para el ajuste de los parametros de los Zapers
que fabricamos es el propuesto por Birks y Li, [10] y es la generalizacién de otros modelos
anteriores al caso en que la longitud de la regiéon de calentamiento varfa. [11] El problema
de encontrar el perfil particular que resulta de estrechar una fibra con una determinada
fuente de calor, con su propia distribucion de temperatura, es un problema mas o menos
complicado de mecanica de fluidos. El modelo de Birks y Li considera que la seccion de la
fibra calentada es siempre cilindrica y que se calienta a una temperatura uniforme (por lo
tanto la viscosidad es uniforme) de manera que no son necesarias las técnicas de mecanica

de fluidos, aparte de la conservacion de la masa (y por tanto del volumen de vidrio).
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Se asume que una longitud L, de fibra se calienta uniformemente y se estira,
mientras que fuera de esta zona caliente la fibra estd fria y sélida. Los parametros
empleados en el modelo se pueden ver indicados en la estructura de la fibra estrechada que

aparece en la figura 2.4.

Fibrasin Transicion Cuello Transicion Fibra sin
estrechar estrechar

Figura 2.4: Perfil longitudinal de una fibra Zapered. Se indican los parametros relevantes

para el modelo tedrico utilizado. [10]

Se predice que la variacion del radio el cuello del Zaper, r., con la extension total del zaper, x,

©

es:
r.(x)=r, -exp[- x/2L, ] 2.17)

donde 1, es el diametro inicial de la fibra y L, es la longitud inicial de la zona caliente. El

valor de éste en la zona mas estrecha se calcula como 1 (x,), donde x, es el estiramiento

tinal del 7aper. La longitud del cuello es de L, y las regiones de transicion tienen siempre una

forma exponencial:
r(z)=r, -exp[-z/L,] (2.18)
donde z es la distancia a lo largo de la region de transicion.

El modelo se generaliza permitiendo que la longitud de la zona caliente varfe
durante el estiramiento, proporcionando asi un procedimiento por el que se pueda producir

tapers de cualquier forma. Si la longitud de la zona caliente varia linealmente como:
L(x)=Ly+a-x (2.19)

donde a es una constante que determina la variacién de la zona caliente y estiramiento del

tapery que debe cumplir o0 < 1. La variacion del radio del cuello se describe ahora:

o
r.(x)=r, [1 + Lﬁ} (2.20)

c
0
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y su longitud como: |, =Ly +a-Xg.

Las regiones de transicion del zgper son ahora:

e
r(z)= ro[l +(1_2%Z)L} (2.21)

St a—0, se obtiene el perfil exponencial dado por (2.18).

En la figura siguiente se muestran los diferentes perfiles de los Zapers en funcion del

valor del parametro o para unos valores dados de r;,, L, y un radio de cuello de valor

r,.=r1,/4:

Figura 2.5: Perfiles resultantes para los Zgpers en funcién del valor del parametro a, a

partir de una zona caliente variable y para los mismos valores de 1o, Lo y te. [10]

Se puede ver que cuanto mayor es el valor de o, mayor es la longitud del cuello del Zaper.

Cuando a = 1 la longitud del cuello es de 161, mientras que para o = 0 es de L.

Aunque las premisas del modelo no se cumplen en todos los sistemas de
estiramiento de fibras, por ejemplo en el caso del quemador estacionario la no uniformidad
de la distribucién de temperatura de la llama hace que el perfil experimental del zaper
producido no se ajuste con el valor predicho por el modelo, se demuestra
experimentalmente que la correspondencia de sus resultados con los perfiles de zapers

producidos mediante la técnica del quemador mévil es buena.

2.4 Comportamiento de la luz guiada por una fibra estrechada

El comportamiento de la luz guiada en la fibra Zpered puede entenderse en términos
del acoplamiento local de modos. Consideraremos una fibra monomodo de salto de indice

que permanece estirada (ver figura 2.6). Para identificar los modos que se propagan por la
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fibra consideraremos que se pueden tratar como linealmente polarizados, LP, aunque el

razonamiento puede seguirse igualmente con la nomenclatura exacta para los modos.

En la region I de la figura 2.1 (region sin estrechar) la luz esta guiada por el nicleo y
unicamente se propaga el modo de menor orden, el modo fundamental LP;,. En la region
I (en la que disminuyen tanto el diametro del ndcleo como el del revestimiento,
manteniendo constante su tamafio relativo) la propagaciéon de la luz se puede describir
inicialmente en términos del modo local guiado por el nucleo LP;, que es el modo que se
obtiene para unas condiciones locales determinadas (para el valor del radio del nicleo en
cada punto concreto). Esta descripcion es exacta siempre que el Zzper sea suficientemente
gradual como para que se obtenga una propagacion adiabatica. La disminucion del tamafio
del nucleo hace que se ensanche el perfil de la distribucion de intensidad del modo
fundamental, y para un radio de nucleo lo suficientemente pequefio el campo modal se
extiende hasta la intercara entre el revestimiento y el medio externo. Como la mayor parte
de la potencia del modo LP,, se propaga ahora por el revestimiento, puede considerarse a
partir de este punto que la luz esta guiada por la frontera entre el revestimiento y el medio
exterior. El punto en que la luz pasa de estar guiada por el nucleo a estarlo por el
revestimiento es aquel en que el radio del nicleo ha disminuido hasta tal punto que el valor
de la frecuencia normalizada del nicleo es aproximadamente igual a la unidad, V_=1. Al
alcanzar ese punto, la luz se propaga por una guia de onda formada por el revestimiento y
el medio externo. Como el tamafio del revestimiento, que es el que hace el papel de nacleo
en esta nueva guia de ondas, es grande y el indice de refraccion del medio exterior puede
ser bajo, la frecuencia normalizada es ahora grande y se posibilita la propagaciéon de
muchos modos. Como ahora la fibra es multimodo, debido al proceso de estrechamiento
se podra producir el acoplamiento entre el modo local guiado por el revestimiento LP;, y
modos del revestimiento de orden superior, LP,. Sin embargo, el acoplamiento se produce
preferentemente entre el modo LP, y el modo LP,, ya que ambos tienen la misma simetria
azimutal y se minimiza la falta de casamiento de fase (phase mismatch), y por tanto a medida
que la luz se propaga a lo largo del Zaper la energia se transfiere principalmente entre estos
modos locales del revestimiento. Cuando la luz llega otra vez al punto de la regiéon IV en
que se cumple que V =1, sélo la luz presente en el modo guiado por el revestimiento LP,
es recuperada por el nacleo de la fibra. La potencia transferida al modo LP,, y que
permanezca en €l al llegar al punto en que V=1 se pierde, lo que se pone de manifiesto

como una disminucién en la transmision del zgper. Unicamente la luz que permanecia en el
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modo LP,, del revestimiento se transfiere al modo LP,, del nucleo, que es guiado entonces

por la fibra monomodo inalterada, region V. [12]

Y

Figura 2.6: Fibra estrechada estirada.

Este modelo también permite comprender como afecta el indice de refraccion del
medio exterior a la transmision a través del zaper. El campo de la luz que se propaga por la
region estrechada se extiende hasta el medio externo que rodea el revestimiento, de manera
que una alteraciéon del indice de refracciéon del medio exterior altera la constante de
propagaciéon del modo P, mas que la del LP;, y por lo tanto cambia la proporcién a la

que se intercambia energia entre esos modos acoplados.

Teniendo en cuenta este modelo basado en el acoplamiento de modos se puede
revisar la clasificacion de los tipos de fapers que dimos en el apartado 2.2. En dicho
apartado se hablaba de faper adiabatico cuando el perfil de la fibra estrechada es lo
suficientemente suave como para que el guiado del campo no se vea afectado y las pérdidas
totales en la luz transmitida sean bajas. Ahora se puede afiadir que en un ‘Zaper
perfectamente adiabatico la evolucion del campo modal y los cambios de fase acumulados a
lo largo de éste se describen unicamente por el modo fundamental LP,, es decir que no
hay transferencia de potencia desde el modo fundamental a otros modos. Para zapers
ligeramente no-adiabaticos, el acoplamiento se produce predominantemente entre los
modos LP, y LP,,. Para zapers abruptos el acoplamiento se produce entre el modo LP,, y
varios de los modos de orden superior LP, del revestimiento. [13] En estos dos ultimos
casos, la transmision para la potencia del modo LP,, a través de la seccion del zaper muestra
un comportamiento oscilatorio en funciéon de la elongacion, el indice de refraccion del
medio externo [14] y la longitud de onda [12]. La amplitud de la oscilaciéon depende del

perfil de indices de la fibra y de la geometria del Zaper.

Es necesario recordar que este modelo se ha obtenido considerando unas
condiciones adiabaticas de propagacion, para las cuales las soluciones de las ecuaciones de
Maxwell son cercanas a los modos locales que se han considerado (modos de una guia de

onda cilindrica con un perfil de indice localmente igual al perfil real variable de la gufa de
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onda). Para situaciones cuasi-adiabaticas este modelo de acoplamiento local de modos
describe con precision la transferencia de potencia mediante un limitado nimero de modos
locales. Sin embargo para fapers abruptos las soluciones de Maxwell son bastante diferentes
de los modos locales considerados, que no tienen en ese caso sentido fisico, y el campo
guiado no se puede representar por una superposicion de dos o tres modos locales. De este
razonamiento se desprende que el modelo es aplicable Gnicamente a los casos en que las
condiciones son cercanas a las condiciones de adiabaticidad. Lacroix et al. [15] muestran la

teoria en el caso de Zapers abruptos.

2.4.1 Criterio de adiabaticidad

El criterio de “variacién lenta” introducido por Snyder y Love [16], indica que para
asegurar la exactitud de la solucién de modos locales el perfil de la fibra debe cambiar
lentamente como para que el cambio sea significativo en una distancia mayor que la

longitud de batido, z,, entre dos modos. La longitud de batido mas grande esta dada por:
z,= 21t/ (B,-B,)= A/dn; (2.22)

siendo B, y B, las constantes de propagacion de dichos modos, de manera que el criterio se

puede expresar como:

(£ 2.23)
Zp

d_p
dz

donde | dp/ dz| esla pendiente del perfil del Zaper, p es el radio de la guia y z es la distancia

a lo largo del zaper.

Stewart y Love (SL) representaron la curva limite:

dp

_p p(ﬁl_ﬂz) (224)
dz

s Ly 27

superpuesta en la misma grafica a la pendiente del perfil del 7zgper. Esta es una forma rapida
de evaluar el perfil del zper con respecto al criterio de variaciéon lenta. Si la maxima
pendiente del Zaper esta lejos de alcanzar la curva limite de Stewart-Love el proceso se
puede considerar adiabatico. El formalismo de acoplamiento local de modos predice un
intercambio maximo de potencia entre los modos LP,, y LP,, del orden de un 10 %. Para
tapers cuyos perfiles muestran una pendiente de 10 a 20 veces mayor que la permitida por la

curva limite Lacroix et al. [15] han registrado transferencias de potencia mayores entre el
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modo LP, y otros modos. Por lo tanto, siempre que exista una gran cantidad de potencia
transferida desde el modo LP, al modo LP, en una fibra zgpered, se debera abandonar la

descripcion en términos de dos modos locales acoplados.

Como criterio mas riguroso Snyder y Love pusieron como condicién para que la
transferencia de potencia entre modos sea despreciable que la longitud de acoplamiento
cruzado z.= 1/C debe ser grande comparado con la longitud de batido local z,, donde C es
el coeficiente de acoplamiento de los modos locales apropiados. Normalizando los

coeficientes de acoplamiento con respecto a la pendiente relativa:

C-c/Lo (2.25)

p dz

se puede escribir, en analogia con Stewart y Love, la pendiente critica para visualizar el

régimen de pequefio acoplamiento (PA):

dp|
dz

dp
dz

;C=1P (220

sL Cz,

PA

Tanto el criterio de variaciéon lenta como su analogo con coeficientes de
acoplamiento indican que para que el acoplamiento sea despreciable la pendiente debe ser
mucho menor que las pendientes dadas por las curvas definidas por (2.24) y (2.26). [17] Sin
embargo, aunque el criterio de variacién lenta es mas facil de efectuar ya que no tiene en
cuenta los coeficientes de acoplamiento, el criterio de acoplamiento pequefio se espera que

sea un criterio mas exacto. [4]

En la figura 2.7 puede verse un ejemplo de las curvas de visualizacion de los
criterios de Stewart-Love y de pequefio acoplamiento entre los modos LP,, y LP,, junto
con la pendiente del perfil de un zaper. Se representa tanto la pendiente como el radio
normalizados con respecto al radio de la fibra sin estrechar p,. En ella se puede observar
que ambas curvas presentan un minimo mas o menos acusado para un determinado valor
del radio normalizado. En la zona en que la pendiente del Zaper se encuentra por
encima de las curvas de los criterios considerados es donde se produce el

acoplamiento del modo fundamental con otros de orden superior.
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Figura 2.7: Visualizacién de los criterios de adiabaticidad: el criterio de Stewart-Love y

el de pequefio acoplamiento.

2.4.2 Efecto del niicleo de una fibra estrechada

Estrictamente, una fibra zgpered debe considerarse como una estructura de tres
capas: nucleo-revestimiento-medio externo. Generalmente, los modelos que analizan las
fibras opticas estrechadas suelen despreciar el ntcleo bajo la suposicion de que no juega un
papel significativo en el mecanismo de acoplamiento de potencia. Sin embargo, en algunos
casos, como es el de Zapers con pequenas elongaciones, es necesario tener en cuenta la
influencia residual del nucleo de la fibra. Lacroix et al. [14] lo pusieron de manifiesto al
representar la potencia del modo del nucleo frente al indice de refracciéon del medio
externo para fapers de distintas elongaciones, 1, y didmetros de cuello, ¢, en régimen no

adiabatico, tal y como se puede ver en la figura 2.8.

INDEX PROFILES

T

2
N

CORE-MODE OUTPUT POWER

b) ] c)

1.33 1.481.47 1,33 1.48 |.I4? L.-'da 1.46 147
EXTERNAL REFRACTIVE INDEX

Figura 2.8: Respuesta con respecto al indice de refraccion exterior en funcién de la
longitud de los Zapers: a) de pequefia elongacion (I=1.3 mm, $=25 pum), b) de elongacién

media (1= 2 mm, $=14 pum), y ¢) de elongacién grande (1 = 3.3 mm, ¢=10 pm). [14]

_35._



Se puede observar lo siguiente:

» Para valores del indice exterior menores que el indice de refraccion del revestimiento,
se observan oscilaciones en la potencia de salida del modo del nucleo debidas a las
condiciones de casamiento de fase (phase matching) entre los modos involucrados en el
proceso al variar el indice de refraccion externo, tanto mas rapidas cuanto mas cerca
esta el valor del indice exterior del indice del revestimiento. Ademas este efecto es mas

pronunciado cuanto mas largo y delgado es el Zaper.

» Cuando el indice exterior se aproxima al del revestimiento, la potencia disminuye
subitamente ya que la fibra pasa a ser una fibra de salto de indice con revestimiento
infinito y aunque el guiado de la luz es por el nicleo, es un guiado tan débil que el
modo HE; estd en corte en gran parte de la region del Zaper (V< 1). Por tanto, el guiado
sera muy sensible a pérdidas por radiacion debidas a estrechamientos y otras
perturbaciones. Para zgpers con mayores elongaciones V tiene un valor mas pequefio y

hay una zona de interaccién mas larga por lo que el efecto de pérdidas se acentia.

» Por encima del valor de corte del indice (indice del revestimiento), parte de la potencia
del modo del nucleo es recuperada al aumentar el indice de refraccion del medio
exterior, n, por el guiado adicional debido a las reflexiones de Fresnel en la intercara
entre el revestimiento y el medio externo. No se producen oscilaciones para n > n ya

que la estructura se comporta como si fuera monomodo.

Resumiendo: cuanto mas corto es el Zzper, menos oscilaciones sufre para indices menores al
del revestimiento, menor es la caida de potencia cuando el indice se iguala al del
revestimiento y mayor es la potencia que se recupera cuando el indice es superior al del
revestimiento. Todo ello es debido a que el tamafio del nucleo es todavia considerable
como para que la luz esté considerablemente guiada en la regién de indices menores al del
revestimiento. Al aumentar el tamafio, mas cantidad de luz se escapa al guiado por el
nucleo y puede accederse a ella al aumentar el indice de refraccion por encima del valor del

revestimiento.

La influencia residual del nucleo no puede ser ignorada si se pretende realizar un
computo completo de la propagacion de los modos en la fibra zgpered. Sin embargo el
efecto es despreciable para fapers largos con pequenos diametros de cuello, como es nuestro

caso, pero debe ser considerado para aquellos en los que la elongacion es pequefia.
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2.4.3 Efecto del cuello de la fibra estrechada

Se mencioné anteriormente que las regiones de transiciéon pueden dividirse en dos
zonas: la parte inicial que se puede considerar monomodo y cuyo perfil esta por debajo de
la curva limite, por tanto dentro de las condiciones adiabaticas; y otra posterior que es
multimodo y cuya pendiente esta por encima de la curva limite, que es donde tiene lugar la
conversion de modos. Después de esta region multimodo se encuentra la zona del cuello, a
resultas de lo cual se tienen varios modos propagandose por esa region cuasi-cilindrica que
es el cuello de la fibra estrechada. En el cuello el acoplamiento de modos es despreciable
pero se observa un fenémeno de batido entre modos que se debe a la superposiciéon de las
fases de los modos de diferente constante de propagacion. Tras esta region volvemos a
encontrar una zona de transicion en la que la potencia de los modos de la zona del cuello se
acopla de nuevo a los modos de la fibra imperturbada. La potencia recapturada en el modo
fundamental de la fibra se traduce en la potencia transmitida por el Zaper y el resto de

potencia excita modos del revestimiento y no afecta a la potencia transmitida.

Para definir mas claramente el fendmeno de batido observado en el cuello,
Gonthier et al. [18] consideran sé6lo dos modos excitados LP; y LP;, Mostraron que
cuando los dos modos estan en fase, la potencia se concentra en el centro de la fibra; y
cuando estan fuera de fase la potencia se sitia mds en la periferia. La representacion
esquematica de la distribucion de potencia en el cuello cuando sélo se propagan dos modos

se puede ver en la figura 2.9.

[ Amplitudes )*= Power
2
[qu,] AN

HE,;; HE},,

Cd

Figura 2.9: Distribucion
esquematica de la
potencia en el cuello de
i 2
i un fgper cuando  se
[Quoval AWARN P ?
propagan los modos LPy

y LPyy. [18]
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A lo largo del cuello, el fenémeno de batido puede considerarse como un
intercambio de potencia entre las regiones interior y exterior de la fibra. El periodo de las
oscilaciones de la potencia es la longitud de batido z,, que puede relacionarse con el radio

local de la fibra fapered, p. Despreciando el nucleo y para valores de V grandes (en cuyo

caso los argumentos de las funciones de Bessel U; pueden aproximarse a U, donde U,

son los primeros ceros de ) se tiene [10]:

A
Aﬁz—z(Ui%O —UJZOO) 2.27)
47 p= gl

y teniendo en cuenta la expresion (2.22) :

1
z(ui%o—ufw) h

p= Z, (2.28)

donde A es la longitud de onda, Ui y Ui son los primeros ceros de J, de los modos iy j,

es el indice del revestimiento. Para los modos LP;, y LP,, Ux=2.405 y U,,=5.520. La
ecuacion anterior se usa para representar el perfil geométrico del Zper dado que z, puede

determinarse experimentalmente.

Gonthier et al. realizaron también dos experimentos que permitian la medida de z,.
Por un lado, mediante la inmersién de un Zgper en liquidos de indice de refraccién mayor
que el del revestimiento la fibra radia potencia para un angulo dado por la ley de Snell. Se
entiende que la fibra radia mas potencia si la energfa guiada esta concentrada cerca de la
periferia, de manera que es posible observar la distribucién periddica de la distribucion de
potencia radiada en forma de capas coénicas (tantas como numero de oscilaciones se
observan en el proceso de estrechamiento debidas al fenémeno de batido) a lo largo del eje,
lo que confirma que se produce un fenémeno de batido en el cuello del Zaper. Por otro lado,
introduciendo una perturbacién local de la fibra se producen oscilaciones en la potencia
transmitida segin se va moviendo la perturbacién. La longitud de batido puede deducirse a
partir de las oscilaciones de la potencia mostradas en las figuras en las que se representa la
potencia transmitida en funcién de la longitud del #aper, y usando la expresion (2.27)
pueden obtenerse los perfiles de los Zapers. Comparando el perfil medido con éste que
predice el analisis del fenémeno de batido concluyeron que el fenémeno de batido para
tapers en los que hay una zona pendiente pronunciada esencialmente tiene lugar entre los

modos LP;; y LP,.
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2.4.4 Particularizacion al caso de las fibras tipo W

La fibra “tipo W” esta compuesta de tres zonas claramente diferenciadas: nuicleo,

revestimiento interior y revestimiento exterior. El nicleo es la zona que posee un valor mas

alto para el indice de refraccién, y el revestimiento interior la que posee el valor mas

pequefio. Un esquema del perfil de este tipo de fibras se puede observar en la figura 2.10.

7 nco
revestimiento nacleo

ext. | [

int.

n,

aire

|
0 b pic] pcl

Figura 2.10: Perfil de indices de refraccion caracteristico de una fibra tipo W.

Cuando se tiene una fibra “tipo W el campo guiado por la fibra sufre un

confinamiento mas fuerte que en el caso de tener un udnico revestimiento. [19] Este

confinamiento es el origen de tres propiedades importantes:

>

Se puede disefar la fibra “tipo W” con una dispersion anémala en la region de
frecuencias monomodo, es decir que la velocidad de grupo aumente con la frecuencia.
Esta dispersion compensa la de la mayoria de los vidrios épticos y reduce la dispersion

de la fibra a longitudes de onda del infrarrojo cercano.

La frecuencia de corte normalizada del segundo modo de orden menor (que en una
fibra usual es 2.405, el primer cero de J,(x)) se aproxima a 3.832 para una fibra “tipo
W, el primer cero de J,(x). De manera que el rango de operacién monomodo se

extiende a un radio de nucleo mayor.

En funcionamiento monomodo, el campo del modo fundamental HE,; esta mas
fuertemente confinado dentro del nicleo. Esto reduce las atenuaciones 6pticas debidas

a irregularidades en la forma del nicleo y absorciones en el revestimiento.

Pueden considerarse dos situaciones distintas en funcion de los valores de los

parametros que constituyen una determinada fibra:

>

hasta el modo de menor orden (HE,,) posee una frecuencia de corte, cosa que no
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ocurre en las fibras usuales. La componente transversal del modo guiado decrece
exponencialmente en el revestimiento exterior, mezcla de funciones exponenciales
decrecientes y crecientes en el revestimiento interior, y de tipo coseno en el nuicleo. El
campo es constante en el revestimiento exterior a la frecuencia de corte, y en el
revestimiento interior es basicamente el mismo incluso en el corte. En el limite @—0,

el campo esta confinado completamente en el nicleo.
el confinamiento es débil y no hay corte para el modo de orden mas bajo.

Por tanto, se puede considerar que las ecuaciones (2.29) son las condiciones de un fuerte

confinamiento.

Por otro lado, la fibra “tipo W puede considerarse como un sistema acoplado de
fibra, definida por los parametros del nicleo y el revestimiento interior, con un medio
uniforme no limitado con indice el del revestimiento exterior. Si el indice efectivo de un
modo guiado por la fibra es menor que el del revestimiento exterior, el modo se acoplara
con una onda que se propague en el medio exterior con la misma constante de propagacion
B. El modo guiado de la fibra se convierte en una onda /aky. Por tanto, los tnicos modos
que pueden propagarse son aquellos cuyos indices sean mayores que el del revestimiento
exterior. El medio exterior se comporta de alguna manera como un filtro. Resumiendo, el
revestimiento exterior se acopla con un sistema combinado de nuicleo y revestimiento

interior, y sucede el corte de varios modos por el mecanismo de una onda /eaky.

Una vez que se ha comentado el funcionamiento de este tipo de fibras se expondra

el comportamiento obtenido como resultado del proceso de fabricacion de zapers.

Criterios de adiabaticidad para fapers fabricados con fibras tipo W

El analisis para determinar las constantes de propagacion de los modos locales en
las fibras tipo W es una extension del que se realiza con las fibras de un solo recubrimiento.
Para describir a las fibras tipo W es necesario introducir dos nuevos parametros en el

analisis descrito en el apartado 2.1:

- El radio del revestimiento interno normalizado al radio del nicleo:

K=pPalp (2.31)
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- El cociente entre las diferencias relativas de los indices entre el revestimiento

exterior y el interior, y entre el nicleo y el revestimiento exterior:

(nc2| - nizcl) (ncl — nicl)
= ~ 2.32
o (n020 - r]czl ) (nco - r]cl ) ( )

donde se ha hecho una aproximacion debido a que se puede considerar:

nco ~ r]icl ~ r]cl

Lo que se obtiene al resolver los sistemas es que el efecto que produce el hecho de
introducir una regién extra entre el nicleo y el revestimiento de indice de refracciéon menor
es el de acercar los indices de refraccion efectivos de los modos locales LP, y LP, por lo
que la curva de Stewart-Love (expresion 2.24) para una fibra de este tipo estara por debajo

de la que se obtiene en una fibra con un unico revestimiento.

Love et al. [4] han mostrado el efecto que tienen las caracteristicas de este tipo de
fibras en las curvas correspondientes a los criterios de adiabaticidad mencionados en el

apartado 2.4.1.

- Criterio de variaciéon lenta

Fijando en primer lugar el valor de y, el efecto de aumentar kK es el de mover la

posicién del minimo a valores mas altos de p/p, y de reducir la pendiente minima. Por
tanto, los minimos se vuelven mas profundos y estrechos a medida que aumenta el tamafio

del revestimiento interno. En la figura 2.11 puede verse este efecto.
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Figura 2.11: Variacién de la curva correspondiente al criterio de variacioén lenta al variar

el radio del revestimiento interno. [4]
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Teniendo en cuenta lo que significan estas curvas, se sigue que un Zgper fabricado con una
fibra tipo W en la que se cumpla xK>>1 habra de tener una pendiente extremadamente
pequefa para que sea adiabatico o de lo contrario se cruzara facilmente con la curva dada

por este criterio.

Si ahora se fija kK y se varia la profundidad del escalén en indices de refraccion que

provoca el revestimiento interior al variar y , se obtiene que el efecto es similar al anterior,
con un minimo muy profundo para valores grandes de y . Se puede observar este efecto

en la siguiente figura.
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Figura 2.12: Variacién de la curva cotrespondiente al criterio de variacion lenta al variar

la profundidad del escal6n en indices del revestimiento interno. [4]

De nuevo, el minimo tan pronunciado limita la fabricacion de Zapers con pocas pérdidas y

de dispositivos basados en fibras tipo W.

Las curvas correspondientes al criterio de pequefio acoplamiento muestran las
mismas caracteristicas: un pico en el mismo valor del radio normalizado (por tanto mismo
valor de V: ya que este parametro es directamente proporcional al radio, podrian
representarse las curvas respecto a V en vez de respecto al radio normalizado) en el que
aparecia en el caso anterior pero aun mas pronunciado. Donde las curvas difieren
significativamente, debido a las multiples contribuciones de los coeficientes de
acoplamiento de las tres intercaras, es necesario considerar el acoplamiento con el modo
LP,, para averiguar la frontera superior en la pendiente del Zzper para una propagacion

aproximadamente adiabatica.
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Los picos tan profundos que se observan en las curvas correspondientes a los
criterios de adiabaticidad reducen las posibilidades de obtener un 7gper adiabatico a partir de
fibras tipo W. Sin embargo, existe la posibilidad de disminuir la profundidad de dichos
minimos mediante la reducciéon del espesor del revestimiento exterior, por ejemplo

mediante el ezching.

A modo de resumen, en la figura 2.13 se puede ver una comparacién de las curvas
asociadas a ambos criterios asi como el efecto que tiene sobre ellas el reducir es espesor del

revestimiento para una fibra tipo W.
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Figura 2.13: Curvas correspondientes a los criterios de adiabaticidad para fibras tipo W.
(@) Curvas sélidas: fibras sin estrechar, (i) Curvas quebradas: fibra estrechada con un
solo revestimiento (se le ha reducido el espesor del revestimiento hasta que solo ha
quedado el interior), (iii) Curvas punteadas: fibra estrechada tipo W en que se ha

reducido en parte el espesor del revestimiento exterior. [17]

Se puede observar en ella todo lo que se ha mencionado anteriormente: (i) que las curvas
para una fibra tipo W estan por debajo de las curvas correspondientes a las fibras de un
unico revestimiento, (i) que los minimos en las curvas para los dos criterios aparecen en un
mismo valor de V pero el minimo es mas pronunciado en el criterio de pequefio
acoplamiento, (iii) que mediante la reduccién del espesor del revestimiento exterior se

consigue obtener minimos menos pronunciados en las curvas de adiabaticidad.

_43 -



Pérdidas anémalas en fibras tipo W

Las fibras tipo W muestran un aumento de pérdidas muy acusado a grandes
longitudes de onda, que se atribuyen al mecanismo de corte del modo fundamental. Ya se
ha visto que si el revestimiento interno es lo suficientemente profundo en indice, el modo

fundamental posee un valor V de corte por debajo del cual pasa a ser /aky y se radia. En

concreto ocurte cuando B/k < n,, donde B es la constante de propagaciéon del modo

cb
guiado, k=21/A es la constante de propagacion en el vacio de una onda plana con una
longitud de onda A, y n, es el indice de refraccién del revestimiento extetior. Si el
revestimiento es finito, por debajo de la transicién nuicleo-revestimiento el campo modal se
extiende mas alld del revestimiento y se tienen pérdidas por absorcion de la cubierta que lo

rodea.

Sin embargo, medidas experimentales de la respuesta espectral de este tipo de fibras
revelan la existencia de otro mecanismo de pérdidas inherente al disefio del revestimiento
interior. Un pico pronunciado de pérdidas aparece cerca de la longitud de onda de corte del
modo fundamental superpuesto a las pérdidas por absorciéon de la cubierta. [20] Una
explicacién a esta anomalia se encuentra en las curvas de adiabaticidad. El valor de V al que
aparece el minimo corresponde a la longitud de onda del pico de pérdidas de la fibra sin
estrechar en el experimento. La potencia se acopla fuertemente fuera del modo
fundamental con el modo LP, a esa longitud de onda debido a fluctuaciones
microscopicas en el diametro de la fibra, equivalente a un estrechado aleatorio, que quedan
congeladas durante el proceso de fabricacion de la fibra. Lla potencia del modo LP, es

posteriormente absorbida por la cubierta. [21]

2.5 Efecto de la curvatura en el comportamiento de los zapers

Hasta ahora se ha considerado que la fibra zgpered estaba estirada. Sin embargo, el
comportamiento de estas fibras estrechadas cuando se producen cambios en la curvatura
de ésta es un tema que también ha sido estudiado en la literatura intentando explicar el

hecho experimental de que las fibras Zspered son muy sensibles a cambios de curvatura.

En esta memoria nos limitamos a resumir los modelos tedricos que se han ocupado
de los fapers adiabaticos puesto que son el tipo de Zaper que se han manejado. Los modelos
que se tratan se basan en la teorfa local de modos ya que es muy util en guias de onda con

pendientes suaves. La explicacion a la alta sensibilidad a la curvatura que proporcionan esta
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en que cuando la fibra estrechada se encuentra estirada sélo puede producirse acoplamiento
entre los modos radiales asociados a un autovalor azimutal dado, pero si las fibras fapered
son curvadas (ver figura 2.14) podemos tener, ademas, acoplamiento de modos de orden
azimutal distinto. El angulo de curvatura determinara el acoplamiento entre modos de

diferente autovalor angular.

Figura 2.14: Fibra estrechada curvada.

Bobb et al. [6] comprobaron que al curvar un Zgper se obtenfan unas fuertes
oscilaciones en la potencia éptica de salida al variar el angulo de curvatura. Mediante la
aplicacion del acoplamiento de modos en la regiéon en que V_, < 1 se obtuvieron un buen
acuerdo entre los datos experimentales y los predichos tedricamente, sobre todo para
angulos de curvatura pequefios. El modelo tedrico que desarrolla se basa en una
aproximacion “paso a paso” a partir de la divisién de toda la longitud del Zgper en secciones
de un tamafio tal que el cambio que se produzca en el diametro entre secciones
consecutivas pueda considerarse despreciable. Se considera también la aproximacién de

guiado débil, que permite el uso de modos linealmente polarizados.

En ausencia de curvatura, aplicando la ortogonalidad de los modos en las fronteras de
separacion de las secciones se obtienen las expresiones de las amplitudes de los modos en
la seccion (1+1) a partir de la amplitud de la seccién i-ésima, que dependen de la amplitud
del coeficiente de acoplamiento entre el modo LP,, en la seccion i-¢simo y el modo LP,

en la seccion (i+1), C

dado por:

nm;pq>

Chm;pg =

SO — 8

2z
Iggal)(r,@gr(jm (r,¢)rdrdg (2.33)
0

donde ¢, €,, son los campos modales transversales correspondientes a los modos LP,, y

nm>

LP,, y que cumplen: €, o« cos (n¢). C se hace cero para n#p debido a la asimetria

nm;pq

angular, de manera que las reglas de seleccién para el acoplamiento de modos se puede

expresar por:

C.__#0 sin=
P _ P (2.34)
=0 sl nzp.
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Por tanto, en el punto en que V,, < 1 la luz en el modo del nucleo LP, es transferida al
modo del revestimiento LP;, y este modo se puede acoplar unicamente con otros modos
LP,. Alllegar al punto en que V,, > 1, solamente la luz que permanece en el modo LP; del
revestimiento puede volverse a guiar por la fibra. Esto es precisamente lo que se coment6

en el apartado 2.4.

Por otro lado, cuando se produce una determinada curvatura en la fibra zgper, donde el
angulo de cutvatura es 0, la seccién curvada de la fibra puede ser modelada como una
secuencia de segmentos rectos de la misma longitud que los peldanos del caso anterior,
cada uno de los cuales formando un dngulo de y=(0/N) donde N es el nimero de
segmentos, es decir de las microcurvaturas. Aplicando de nuevo las ecuaciones de
continuidad en la regiéon curvada, tomando la aproximacién de que W es pequefio y
haciendo uso de la ortogonalidad de los modos, se obtienen las expresiones de las
amplitudes de los modos en la seccién (i+1). En este caso el coeficiente de acoplamiento se

escribe como:

[ gggl)[Jo(x,Q‘%r)+z le(Xr(,'mr)cos(giﬁ)]r drdg. (2.35)
0

donde X, =B...W, v J,» J; son las funciones de Bessel.

Dado que €,,,(t, ¢) contiene al cos (n), la regla de seleccion para el acoplamiento es ahora:

Conpg 20 sin=p o n=p=l

(2.30)
=(0 enotrocaso

Por lo tanto, lo que ocurre en presencia de curvatura es lo siguiente: en el punto en que se
pasade V,>1aV_ <1, s6lo es excitado el modo fundamental LP,, del revestimiento. En
el momento en que la fibra empieza a curvarse, el acoplamiento se podra producir entre el
modo LP, y los modos L.P;,, y LP, . Una vez llegados a este punto, en la interseccion entre
las microcurvaturas el acoplamiento de esos modos tendra lugar con los modos LP, y

LP Fuera de la longitud del Zaper que esta curvada, el acoplamiento se producira

n+l,q°
solamente cuando el autovalor angular sea igual en los dos modos. De nuevo, cuando la luz
llega al final de la region 1V, solo la luz que permanecia en el modo LP,, del revestimiento
se transfiere al modo LP, del nucleo. La potencia de los otros modos de orden superior del

revestimiento no se acoplara. Por tanto, en el punto en que la potencia de salida del nacleo

es minima, la potencia en el revestimiento es maxima, y la potencia total es una constante
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segun varfa el angulo de curvatura. Esto demuestra resultados anteriores para fibras en las
que para valores grandes de V la curvatura no provocaba pérdidas por radiacion sino
simplemente acoplamiento con modos de orden superior con diferentes autovalores

angulares.

Mas recientemente Matias et al. [22] han sefialado que la transferencia de potencia
entre modos de diferentes 6rdenes no sélo se ve afectada por la curvatura estatica del zaper,
sino que si el angulo de curvatura oscila, la magnitud de la transferencia de potencia optica
también se ve modificada por otros factores adicionales. Asi, en condiciones dinamicas, la
potencia 6ptica transmitida por el Zaper esta afectada por la frecuencia de oscilacion. Esto
les ha llevado a desarrollar un modelo mas general que proporciona el coeficiente de
acoplamiento entre modos en condiciones tanto estaticas como dinamicas, asi como a su
validacion mediante la comparaciéon con resultados experimentales. El analisis es muy
similar al comentado anteriormente: se realiza una aproximacion “paso a paso” mediante la
division de la longitud del zzper en N secciones de longitud tal que se pueda despreciar el
cambio de diametro entre dos de ellas y se asume la continuidad del campo transversal. La
diferencia es que ahora el angulo de curvatura se va a expresar como su componente

directa y su componente de frecuencia:
o=0a,+M sin(ot) (2.37)

donde o, es el angulo inicial, el Zaper va a curvarse alrededor de esta posicion a una
frecuencia de ®/2n Hz, M es la amplitud de la curvatura, siendo M/a,, < 1. Aplicando la
continuidad del campo eléctrico entre secciones y la condiciéon de ortonormalidad de
modos se obtienen las expresiones de las amplitudes de los modos en la seccién (i) en
funcién de la amplitud de modos en la seccion (i-1), que dependen del coeficiente de

acoplamiento entre los modos de las dos secciones que se escribe como:

27

Comipg = T j el (r,) el (r,9)f (r,4,00,0,0) r dr dgp (2.38)

donde f es una funcién que puede escribirse como:

f= exp(jrﬂgin?l) cos @ {sena cos (M senw t)+ cos g sen(M senw t)}) (2.39)

Expresandolo en funcién de las funciones de Bessel, realizando las aproximaciones de z
pequefo y manipulando las expresiones se obtiene una nueva expresion para el coeficiente

de acoplamiento:
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2z

nm ;Pg T IAnm A n r(1lml)R(i_1))' J p(U fJiJR(i))'COS(n¢)'COS(p¢)
00

-9U(r, 4,00, 0,0)-g0(r b0, 0,t) 1 dr dp

(2.40)

donde A, y A,, son constantes, ], y J, son las funciones de Bessel, U, y U, son los

patametros modales de la fibra, R es la coordenada radial normalizada (R=p/t), y gl(:;nl) y

ggi;,;) son funciones dadas por las siguientes expresiones, (2.41):

0 V(r.g.ag.mt)=1-"1 ﬂ.ﬁm) sen aO[J (M)+432(M)cos(2at) + 435 (M) (M )cos (2at)]

T jrplint )senaO[JO(M )+235(M)cos (2at)|cosd,

ggin_nl])(r,¢, ag,o,t)=1- sen? (a)t) cos’ g J12(M )+ 2 jrﬁr(]'r{l) cos Jl(M ) sen (a)t)cos .
Se pueden considerar diferentes situaciones:

- No existe curvatura: o, = 0; M = 0.

En ese caso se tiene: glnm (r d,a,,m,t)= glnm (r P)= gz'nnl1 (r,¢)=1

port lo que el coeficiente de acoplamiento se reduce a:

2

Comog TjAnm AL UEIRID) g (UORD).cos(ng)-cos(pg)-r dr dg  (2.42)
00

que se anula para n # p, por lo que en la zona en que V, < 1 el modo del revestimiento
LP,, se acoplara a través de las diferentes secciones unicamente con modos de la misma
simetrfa azimutal, LP, . Este resultado es analogo al que obtuvieron Bobb et al. en su

modelo.

- Cuando existe curvatura constante: 0= o,; M = 0.

En ese caso el coeficiente de acoplamiento se reduce a:

027w

Compa = | [ A Apg 34U r(]in_,l)R(i_l))-J p(u ()RD).cos(ng)-cos(pg)
00

(i) (2.43)

I Zm sen’a +cos¢(jrﬂr(]irgl)sena) rdrdg
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que se anula para n # p o para n # pxl, por lo que en la zona en que V, < 1 el modo del
revestimiento P, se acoplard en un principio con modos LP,, y LP,, y después, a través
de las diferentes secciones con modos LP,, y LP,,. De nuevo este resultado estd

completamente de acuerdo con el que obtuvieron Bobb et al.

- Cuando la curvatura depende del tiempo: o= a,; M = constante.

En ese caso hay que considerar la expresion completa del coeficiente de acoplamiento.

Expresando las funciones g como:
g,=A +jB cosg (2.44a)
0, =A +]B,cosg  (2.44b)

podemos escribir el coeficiente de acoplamiento como:

Cnm;pq = T J.Anm ’ qu ’ ‘]n(U r(lirrzl)R(iil))' J p(U Sq)R(i))-COS(n¢)-COS(p¢)
0

0 (2.45)
-[A1 + jB, cosgé]-[A2 + jB, cos¢]r dr dg¢

de manera que ahora hay que considerar tres tipos de términos: el primero contiene (A, ‘A,)
que es independiente de ¢ y que se anula para n # p; el segundo es una funcién de cos ¢ y
se anula para n # pt1; y el tercero estd multiplicado por cos” ¢ y se anula para n # p y n #

pE2, por lo tanto el mecanismo de acoplamiento se puede escribir como:

Compg 2 0 si n=p o n=ptl o n=pF2 (2.40)

nm;pq

es decir que en estas circunstancias en que la curvatura es dinamica existira acoplamiento de
modos siempre que el orden de dichos modos sean iguales, consecutivos o el siguiente al

consecutivo.

De todos modos, la transferencia de potencia para fapers adibaticos, que son los que nos

interesan, se produce principalmente entre determinados modos:
- si no existe curvatura: entre LP, y LP,,
- sila curvatura es estatica: entre LP, y LP,,, LP,,

- sila curvatura es dinamica: entre LP, y LP,,, LP,, LP,,.
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2.6 Fibras tapered con una multicapa depositada

La manera de calcular los modos en una fibra sobre la que se ha depositado una
multicapa es seguir el procedimiento para dicho calculo descrito en el apartado 2.1, pero
particularizando para el dispositivo particular que se esté tratando. Esto ya se ha llevado a
cabo en diversas ocasiones [9,23], bien con una unica capa metalica depositada en toda la
superficie cilindrica de la fibra, o bien como un depédsito de una multicapa plana de metal y

dieléctrico sobre una fibra D.

Como ejemplo de este tipo de planteamientos, se considerara el caso particular de la
estructura descrita en el capitulo 5. Si la estructura que se maneja es una fibra estrechada de
cuello uniforme (en la que se puede despreciar el efecto del nicleo como se vio en el
apartado 2.4.2) sobre la que se ha depositado una multicapa consistente en una capa
metalica y una dieléctrica como la que se muestra en la figura 2.15, para calcular los modos

de la estructura es necesario llevar a cabo los siguientes pasos:

» se definen los pardmetros modales para cada una de las capas, se escriben las posibles

soluciones de dichas capas dadas por las expresiones 2.12,

» se imponen las condiciones de contorno en cada una de las intercaras entre dos capas
obteniéndose un conjunto de doce ecuaciones con doce incoégnitas (los coeficientes que

acompafiana a las funciones de Bessel),

» se resuelve el determinante de estos coeficientes igualado a cero (que es la condicion
para que exista solucién no trivial para las ecuaciones) obteniéndose asi los valores

permitidos para las constantes de propagacion de los modos guiados por la estructura.

Revestimiento Metal

Y

Medio exterior Dieléctrico

Figura 2.15: Seccién transversal de una fibra de cuello uniforme con una multicapa de

metal-dieléctrico depositada homogéneamente alrededor de ella.
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Se esbozara el problema del célculo de los modos de esta estructura. Para ello,
diferenciamos entre las soluciones de las diferentes capas mediante la eleccion de las
funciones de Bessel mas adecuadas ateniéndose al criterio del tipo de soluciones que se
desea tener y las condiciones que deben reunir por ello. Asi, para tener soluciones
oscilatorias, conviene elegir funciones [, (ur) e Y, (ur) para describir los campos ya que el
valor de u sera practicamente real, pero para soluciones de tipo evanescente conviene usar
las funciones de Bessel modificadas I,(jur) y K, (jur) puesto que u es imaginario. Se anotaran
unicamente las expresiones de las componentes z de los campos ya que segin vimos las
expresiones del resto de componentes puede obtenerse a partir de ellas mediante las

expresiones 2.5.
» Medio 1: Revestimiento

En funcién del signo de n,-(n,)’, siendo n, el indice efectivo del modo

bl

considerado, tendremos soluciones evanescentes u oscilatorias. Esto involucra cambios en
la forma de escribir los campos, que como vimos en el apartado 2.1 se describen mediante
las funciones de Bessel. Como en el medio 1 se encuentra el origen del radio, es necesario
despreciar la contribucién de la funciéon de Bessel Y, (o de la modificada K) por falta de
sentido fisico ya que provocaria una divergencia de los campos en el origen. Debido a la
relacion entre las funciones de Bessel ], e I, cuando los argumentos estan desfasados m/2
en el plano complejo, I,(x)=j"],(%), no es necesario rescribir los campos segun el valor del
indice efectivo puesto que automaticamente se produce la conversiéon cuando se cambia de

signo. Por tanto, para todo valor de n g
E,i(r<a)=A J,(ur) cos(vp) (2.47a)
H,i(r<a)=B; J,(ur) sen(vg) (2.46b)
donde u,* =k, n-B* con  k,=2m/ A
» Medio 2: Metal

En este medio las soluciones van a ser siempre evanescentes, por lo que hay que

usar las funciones modificadas de Bessel.
E,rn(b<r<a)=[Ay I, (wyr)+ Ay K, (wyr)]cos(vp) (2.482)
H, (b <r<a)=[B, I, (wyr)+B; K, (w,r)]sen(vg) (2.48b)

donde w,” = (k" n,,.. -8 con  k,=2m/ A.
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> Medio 3: Dieléctrico

En este medio las soluciones van a poder ser de nuevo bien evanescentes o bien
oscilatorias, por lo que escogeremos las funciones de Bessel modificadas o no en funcién
del signo de ng, -(n,)’ Para escribir la ecuacién de los campos mediante una tdnica
expresion se van a considerar unas funciones genéricas f,) y g, que se corresponderan con

. 2 2 . .
las funciones de Bessel cuando ng,-(n,)” > 0 o con las funciones de Bessel modificadas

: 2 2
cuando ocurra lo contrario, n,-(n.) < 0.

Ezslc<r<b)=[A4 f,(w)+As 9, (w)]cos () (2492)

Ho3(c<r<b)=[B4 f,()+Bs g, ()]sen(v) (2.49b)
donde en el primer caso: Y=u,t, u32 = kozndidz-ﬁ2 con k,=2m/ A
y en el segundo caso:  Y=wit, wy =-(k, "0, -8 con  k,=2m/ A

> Medio 4: Medio externo

En el medio externo las soluciones deben atenuarse porque se buscan soluciones
guiadas. Este comportamiento lo describe perfectamente la funcién de Bessel modificada

K

vZa

E,a(r>c)=Ag K, (wyr) cos(vp) (2.50a)
H,4(r >c)=Bg K, (wyr) sen(vg) (2.50b)

donde w,” = -(k,'n.*-#") con k,=2m/ A

En este punto, hay que aplicar el cumplimiento de las condiciones de contorno para las
componentes de los campos (en nuestro caso basta con aplicarlo a las componentes
tangenciales, z y ¢), obteniéndose asi un sistema de 12 ecuaciones con 12 incognitas cuya
soluciéon no trivial se logra al igualar el determinante de la matriz de los coeficientes a cero.
Las soluciones obtenidas son los valores permitidos para las constantes de propagacion de

los modos guiados.
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2.7 Tapers producidos en la UCM

En este apartado se justifica el comportamiento de los #apers que hemos fabricado

con respecto a la teorfa que se ha visto anteriormente.

2.7.1 Pardimetro V

Las fibras empleadas en la fabricacioén de los Zapers manejados en esta memoria son
fibras monomodo a una longitud de onda de 820 nm. Se puede calcular el parametro V de
alguna de ellas para comprobar que efectivamente es asi. Han sido varias las fibras que
hemos empleado, pero la que mas se ha utilizado ha sido la fibra FS-SN-4224 de 3M, que

es una fibra tipo W cuyos indices de refraccién son’:
n, = 1.4580; ng, =1.4530; n,=1.4570

y teniendo en cuenta que el radio del nicleo es de aproximadamente 2.5 pum, de la

aplicacion de la expresion (2.1) se obtiene que para dicha fibra el valor de V a 820 nm es:

vV, = 2”/?00 (n,? —ny?)? =231

El valor de V obtenido es menor que 2.405 por lo que se puede decir con seguridad que la

fibra se esta comportando como monomodo.

2.7.2 Fabricacion de tapers

Buena parte del tiempo se empled en la puesta a punto y optimizaciéon del
dispositivo de produccion de fibras Zapered, ya que los fapers son la materia prima de
nuestros sensores. Puesto que el control preciso de todos los parametros es esencial para la
obtencion de fapers de buena calidad, en los que las pérdidas en la luz guiada sean minimas,
se realizaron multitud de pruebas hasta que se consigui6é la destreza necesaria para el
manejo del sistema de producciéon de zgpers. Una vez conseguido esto se procedio a la

fabricacion de una gran cantidad de #gpers para su utilizacién en la construccion de sensores.

2 Datos facilitados por 3M
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El proceso de fabricacion de una fibra estrechada es el siguiente. En primer lugar es
necesario eliminar el polimero protector de la fibra en la zona que se va a calentar, para lo
cual se introduce dicha regién en un frasco de diclorometano ya que de esta forma se
consigue levantar el protector y se extrae mas facilmente. Una vez que tenemos una zona
desnuda de unos 2 o 3 cm en la fibra, se limpia minuciosamente con alcohol isopropilico,
para eliminar cualquier resto del polimero, y se fija en los carros del mecanismo de estirado,
mediante las pinzas para tal efecto, y de manera que esté lo mas tensa posible. Nos interesa
conocer las pérdidas que sufre la fibra debido al proceso de estrechamiento, para hacernos
una idea de la calidad del Zaper fabricado. Para monitorizar las variaciones conectamos un
extremo de la fibra a un fotoemisor y el otro a un fotodetector. Previamente se han fijado
las condiciones 6ptimas de la llama en el modulo de control de los controladores de flujo, y
con el programa de ordenador se han ajustado las velocidades de los motores y los
parametros L, .y & a los valores que nos permitan obtener un Zaper con el perfil deseado.
Una vez hecho esto se inicia el proceso de fusion y estirado, conectando los motores de
estirado a la vez que se coloca el quemador, ya en movimiento, debajo de la fibra. Llegados
al punto en que la longitud de estirado es la deseada, se retira la llama y se detiene el

estiramiento, registrando las pérdidas que se producen en el proceso.

Nos hemos limitado a la fabricacién de Zapers de cuello uniforme (de alrededor de
10 mm de longitud de cuello), practicamente adiabaticos (con niveles muy adecuados de
pérdidas y una mayor zona de interaccion, lo cual mejora su sensibilidad) y con gran
variedad de caracteristicas geométricas (longitudes totales de 24 a 53 mm, longitudes de
cuello de 3 a 23 mm, cuellos de 30 a 60 um). Se han fabricado cientos de fibras estrechadas
mediante este método del quemador movil, y en la tabla 2.1 se han resumido los 6rdenes de

magnitud mas representativos de los Zapers producidos.

Parametros representativos para la produccion de nuestros tapers

Velocidad de estiramiento 2.5 mm/min
Velocidad del quemador 6 mm/s
Presion de salida de la botella de oxigeno 0.35-0.5 bar
Presion de salida de la botella de butano 0.8-1.0 bar
Flujo de oxigeno 10.92 (ml/min)
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Parametros representativos para la produccion de nuestros tapers (Continuacién)

Flujo de butano 4.89 (ml/min)
Longitud total del Zaper 24 — 53 mm
Longitud del cuello o cintura (1) 3-23 mm
Diidmetro del cuello o cintura (¢.) 30 — 60 pm

Diferentes tipos, exponencial o polinémico.

Perfil de la regién de transicion (o) Princiol 0. .02 03. 02
rincipalmente: 0, -0.2, -0.3, 0.

Pérdidas minimas 0.08 dB

Tabla 2.1: Parametros representativos de los Zapers fabricados.

El sistema permite realizar zapers de diametros de cuello muy pequefios y con un nivel de

pérdidas bajo (tipicamente de menos de 0.3 dB).

Una vez fabricados los #apers se procedié a la caracterizacion de su geometria
mediante el uso de un microscopio 6ptico, para comprobar la validez del modelo teérico
en nuestro caso y verificar si los perfiles de los Zapers obtenidos experimentalmente se
ajustaban o no a la forma deseada. En las figuras 2.16a y 2.16b se puede observar la

comparacion de los perfiles tedrico y experimental para dos fibras zapered distintas.

& Perfil experimental Perfil tedrico

Perfil teérico

& Perfil experimental

80

Radio (um)
Radio (um)

-80

0 10 20 30 40
Longitud (mm) Longitud (mm)
Figura 2.16a: Comparacién del perfil teérico Figura 2.16b: Comparacién del perfil teérico
y experimental de un Zaper fabricado con los y experimental de un Zaper fabricado con los
pardmetros: a=0.3; Ly=10mm; ¢p.=40um. patrametros: a=-0.2; Ly=10mm; ¢.=35um.
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Tal y como se observa en las figuras existe un buen ajuste entre la prediccion tedrica y los
resultados obtenidos para los diferentes perfiles ensayados, quedando demostrado asi que
un modelo sencillo como es el desarrollado por Birks et al. reproduce convenientemente

los perfiles obtenidos con nuestro montaje de fabricacion de Zapers.

2.7.3 Adiabaticidad de los tapers fabricados

Las bajas pérdidas obtenidas en el proceso de fabricacion de fibras zapered con todas
las fibras empleadas indican que las condiciones en que se han realizado los Zapers estan
muy cercanas a las de adiabaticidad, pero se han realizado algunas comprobaciones que lo
sustenten. En esta situacion de cuasi-adiabaticidad se espera que en los Zapers se produzca

acoplamiento Gnicamente entre los modos LP, y LP,,.

- Fibra tipo W FS-SN-4224

En primer lugar, consideraremos los wvalores de los indices de refraccion
mencionados en el apartado 2.6.1 para cada una de las regiones de esta fibra, para comparar
las diferencias entre ellas indicadas en la expresion (2.28) y podernos hacer una idea de

c6émo es el confinamiento para esta fibra antes de ser estrechada:
ng-ng, = 0.004 >n_-n, = 0.001
por lo que se puede concluir que el confinamiento en el nicleo es claro.

No podemos aplicar los criterios de adiabaticidad a nuestra fibra puesto que
desconocemos los espesores de las diferentes regiones de la fibra tipo W. Unicamente
basandonos en que las pérdidas obtenidas en la fabricacion de los zgpers han sido realmente
pequefas podemos pensar que estamos en condiciones de cuasi-adiabaticidad y que el
acoplamiento se ha producido entre los modos LP, y LP,. Aunque se trata de una fibra
tipo W, para las cuales se vio que era mas dificil conseguir zapers adiabaticos, los zapers
fabricados tienen unas pendientes lo suficientemente suaves como para que las pérdidas no

se disparen.
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- Fibra con un tnico revestimiento

Se han utilizado en la memoria otros dos tipos de fibras de salto de indice, ambas
con un solo revestimiento. Para ellas los indices de refraccion a 820 nm toman los

. . 3
siguientes valores™

n, = 1.4616; n, = 1.45282

pero los espesores de nicleo y revestimiento son algo diferentes: ¢, =4 -5 um, ¢,=125 um.

Se ha aplicado el criterio de Stewart-Love a estas fibras. Para ello, se ha utilizado un
programa de Matlab* que sigue el procedimiento descrito en el apartado 2.1 para
determinar los valores de las constantes de propagacion de los modos LP, y LP,, en un
sistema de tres capas como es el nuestro (nucleo, revestimiento y medio exterior) para
diferentes diametros de la fibra zaper. Introduciendo los valores obtenidos en la expresion
(2.24) puede representarse la curva de Stewart-Love. Esta curva va a compararse con la
curva que nos da el perfil teérico de los Zapers siguiendo el modelo desarrollado por Birks et
al. puesto que como ya se ha visto en el apartado anterior los Zapers fabricados se ajustan

muy bien a los perfiles predichos por ese modelo.

En la figura siguiente se muestra la comparacién de ambas curvas para el caso de un Zaper

de diametro de nucleo de 35 um, L, = 10 mm y o = -0.2. Se observa que las curvas no se
cortan, por lo que puede hablarse de Zapers adiabaticos. En el caso adiabatico no deberfa
observarse pérdidas, de manera que las pérdidas obtenidas en la fabricacién de los zapers
podrian deberse a inhomogeneidades en el perfil experimental del Zaper que harian que la
pendiente aumentara mas de lo previsto en esas zonas, pudiendo cortar a la curva limite y

produciéndose asi acoplamiento entre modos.

3 Datos facilitados por Newport

4 MathWortks, Inc., Natick, MA 01760-2098 USA
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Pendiente del perfil mormalizada (micras-1)
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Radio del taper normalizado

Figura 2.17: (a) Curva limite de Stewart- Love, (b) Perfil de la pendiente de un Zaper de
35 pm.

2.7.4 Efecto del nucleo de Ia fibra

En el apartado 2.4.2 se comenté que el nicleo podia ser ignorado cuando las
elongaciones de los Zapers fuesen grandes y los zapers delgados. En ese caso, al introducir el
taper en un medio de indice de refraccién mayor que el del revestimiento se producia una
drastica disminucién de la potencia transmitida. Nosotros hemos introducido los zapers
fabricados con la fibra tipo W en glicerina, cuyo indice de refraccion es’ n=1.470-1.475
(mayor que el del revestimiento de la fibra) para ver el efecto que eso tiene en nuestros

lapers.

Se observaron unas disminuciones en la potencia transmitida por las fibras del
orden de 20 dB. Esto significa que practicamente toda la potencia se esta escapando debido
a que va guiada por el revestimiento. Por lo tanto, en nuestros Zapers el nucleo puede

despreciarse.

5> Glicerina purisimo, Panreac 141339
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CAPITULO 3

SENSOR DE TEMPERATURA BASADO EN LA
DEPOSICION DE UN MATERIAL TERMOCROMICO
SOBRE UN TAPER.

La temperatura es un parametro fisico cuya determinacién precisa es importante en
muchos contextos. El uso de fibras 6pticas para la medicién de la temperatura ha crecido
en los ultimos afos debido al aumento de sensores de fibra optica tanto en la industria
como en la medicina. Pero también es muy importante en medidas de control de
parametros fisicos marinos. El interés reside principalmente en las caracteristicas intrinsecas
de la fibra: flexibilidad, ligereza, pasividad quimica, etc que permiten realizar medidas no
contaminantes, que no perturben el medio, y de forma rapida e incluso remota si es

necesario.

En aplicaciones biomédicas, los termémetros de fibra optica se usan principalmente
para monitorizar la temperatura en tratamientos de hipertermia de radiofrecuencia o
microondas, fototerapia de tumores malignos, en procedimientos médicos de cirugfa, y en
medidas del flujo sanguineo y del ritmo cardiaco. En este campo el rango de temperaturas
es pequefio (35-45°C) pero es necesaria una exactitud elevada, precisa de sondas de

pequeno tamafo y de materiales compatibles con el cuerpo humano.

El campo de la industria acapara alrededor del 50% de las aplicaciones de los
sensores de temperatura. Los termémetros son utilizados en este caso para monitorizar la
temperatura en equipos eléctricos y de alto voltaje y estimar la eficiencia térmica de
diversos procesos [1], y en procesos electronicos de fabricaciéon de materiales asi como en
calentamiento por radiofrecuencia o microondas de alimentos u otros materiales (para
unirlos o sellarlos). En estos casos la sonda debe ser robusta y requiere menos exactitud

pero mayor rango de operacion que en el caso médico.

LLa medida de la temperatura del agua del mar es un aspecto critico en numerosos
casos. Muchos peces a bajas temperaturas tienen dificultades para digerir la comida o afecta
al proceso de fertilizaciéon de los huevos, por lo que conocer la temperatura del agua es
crucial en acuarios y piscifactorfas. Se ha comprobado también que la producciéon de

diversas sustancias esta regulada por la temperatura del agua del mar, como es el caso de la

_61 -



concentracion de clorofila, [2] o de la produccién fotoquimica del yoduro de metileno
atmosférico en el mar. [3] Asimismo, se ha observado el emblanquecimiento de los corales
provocado por unas temperaturas elevadas del agua del mar, emblanquecimiento resultante
de la pérdida de simbiosis con el alga zooxanthellae, y/o la reduccién de las
concentraciones de pigmento fotosintético en el alga, que es la que permite crecer y

reproducirse a los corales a la velocidad suficiente para producir arrecifes. [4]

Ademas, en la mayoria de los sensores es necesaria una referencia de temperatura, y
en particular, para realizar una medida de la salinidad basada en métodos refractométricos
como los que describiremos posteriormente en los capitulos 5 y 6 es preciso conocer el

valor de ésta para poder corregir su efecto.

Por todos estos motivos, estamos interesados en el desarrollo de sensores que
midan la temperatura de liquidos, y en particular que midan la temperatura del agua del
mar. Dichos sensores habran de ser aptos para su uso en un medio hostil como es el
marino, lo que convierte a caracteristicas como la robustez, simplicidad de disefio,
compacidad, etc en cualidades especialmente importantes. Un disefio sencillo facilita que el
conjunto gane en robustez a la vez que abarata costes, y la compacidad permite el acceso a
espacios prohibidos para dispositivos de mayor tamafio. Los sensores de fibra éptica ya
hemos visto que pueden reunir esas caracteristicas, y que ademas presentan algunas
ventajas frente a las medidas eléctricas por lo que los hemos elegimos como la alternativa

mas factible para nuestros sensores.

Se han desarrollado en esta memoria dos sensores de temperatura de liquidos.
Ambos utilizan fibras Opticas estrechadas o fibras zgpered y en una configuraciéon en
transmisiéon y con medidas de intensidad, pero con principios de funcionamiento
diferentes. El primero de ellos, el que nos ocupa en este capitulo, estd basado en que la
potencia Optica transmitida por la fibra Zapered depende fuertemente de las caracteristicas
del medio que le rodea. Los resultados que se desprenden de este estudio se resumen en

una publicacién y varias contribuciones a congresos. [5,0]

3.1 Concepto del sensor

Esta propuesta explota el principio de que el campo guiado por un Zaper puede
interaccionar con un medio externo, para llevar a cabo el propésito de medir temperatura.
Sin embargo, ya se ha mencionado que en general la respuesta que proporciona un Zaper

desnudo es insuficiente para el uso de éste como sensor. En el caso particular que nos
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ocupa, necesitamos un transductor que vea modificadas sus propiedades 6pticas de forma
acusada con la temperatura para que aplicado a una fibra estrechada ofrezca una respuesta

aceptable. Ademas, el transductor debe ser apto para su uso en liquidos puesto que esa es

su finalidad.

Se presenta aqui una configuracion en la que se parte de un zzper adiabatico sobre el
que se deposita un material termocrémico. Los materiales termocrémicos son aquellos que
sufren un cambio reversible en sus propiedades dpticas como consecuencia de variaciones
de la temperatura. En nuestro caso, la absorcién del campo evanescente de la fibra sera
diferente en funcién de la temperatura y, por lo tanto, la luz transmitida por la fibra

reflejara las variaciones de ésta (ver figura 3.1).

Figura 3.1: Taper adiabatico sobre el que se deposita un material termocrémico. Cuando
la luz guiada por la fibra llega a la zona donde el material termocrémico esta

depositado, es absorbida en parte por élL

El uso de materiales termocrémicos como sensores de temperatura aparece en la
literatura con diferentes aplicaciones (biomédicas, medioambientales, etc), con la
posibilidad de encapsularlos en funcién de la toxicidad o de la fragilidad del material
termocromico. [7,8] Para que estos materiales puedan ser utilizados como transductores es
necesario que cumplan una serie de requisitos: los cambios en sus propiedades 6pticas han
de ser reversibles e idealmente no deben presentar histéresis; el compuesto debe ser estable
durante un periodo de iluminacién relativamente grande; y los cambios han de producirse a
unas longitudes de onda tales que permitan el uso de diodos laser o LEDs como fuentes de
iluminacioén, ya que de esta forma tenemos la posibilidad de disefiar sensores pequefios y
con una muy buena estabilidad a largo plazo debido a la retroalimentacién electrénica que

es capaz de mantener el nivel de potencia 6ptica que le llega al sensor.

La finalidad de nuestros sensores es la de ser utilizados en un medio acuatico, y por
eso se escogi6 la lofina (2,4,5-Trifenilimidazol) como el material termocréomico adecuado
para la realizaciéon de éstos. Las principales propiedades de esta sustancia, que han

motivado su eleccidn, se exponen a continuacion.
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3.1.1 Termocromismo

Termocromismo se define como el cambio reversible en las propiedades espectrales
de una sustancia que acompanan a calentamientos y enfriamientos. [9] Estrictamente
hablando, el significado de la palabra especifica un cambio visible en el color, sin embargo,
el término termocromismo incluye ademads algunos casos para los que la transicién
espectral se observa mejor fuera de la region visible o no se observa para nada en el visible.
Principalmente el termocromismo ocurre en fase liquida o sélida, aunque el término
también describe algin raro ejemplo en fase gaseosa (equilibrio termalmente dependiente
entre NO, (marrén) y N,O, (incoloro)). La ausencia de reversibilidad se toma aqui como
un criterio de exclusién del grupo, aunque en las dltimas ediciones de la Enciclopedia de
Tecnologfa Quimica incluso cambios espectrales irreversibles fueron incluidos, y muchos
materiales interesantes caen dentro de este grupo. Hay numerosos materiales,
especialmente organicos y metal-organicos, que muestran verdadero termocromismo, con
una variedad de mecanismos de transicién estructural, a veces discutibles. Para muchos
sistemas el comportamiento termocréomico no es debido exclusivamente al efecto de la
temperatura sino que es debido a intervenciones externas (asociaciones con otras especies
como iones metalicos o protones) o a modificaciones del medio por efecto de la
temperatura (termosolvatocromismo). Uno de los aspectos por el cual los mecanismos
pueden ser clasificados es como de abrupta es la transicién, aunque también resulta util
agrupar los materiales en funcién de su clase (inorganicos, organicos, etc). En resumen, el
termocromismo resulta de cambios criticos inducidos térmicamente en la estructura

existente.

No hay en la actualidad muchos usos comerciales para estos materiales reversibles
térmicamente. El tnico que se menciona es el de indicadores de temperatura pero quizas
tanto o mas los materiales irreversibles. En las dltimas dos décadas, se han descrito muy
pocos sistemas moleculares termocrémicos nuevos. El mayor foco de interés ha recaido en
las principales familias de compuestos ya existentes, y en particular los estudios se han
centrado en los aspectos termodinamicos, cinéticos, estructurales y mecanicos. Para ello se
han utilizado gran variedad de técnicas, no soélo espectroscopicas sino también de
difraccion de rayos X y calculos tedricos, y asi llegar a un mejor conocimiento de los

aspectos fundamentales del termocromismo de compuestos organicos. [10]
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3.1.2 Lofina (2,4,5- Trifenilimidazol)

La lofina es un material organico, de férmula molecular C,,H;(N,, cuyo punto de
fusiéon se encuentra entre 275-277 °C. No existen muchas referencias en la literatura que
den cuenta de su comportamiento, pero se le conoce por diversas caracteristicas como su
quimioluminiscencia (el producto de una reaccién aparece en un estado electrénico
excitado, emitiéndose luz cuando la molécula alcanza el estado fundamental) [11] o por los
cambios en la geometria de la estructura de la molécula mediante fotoexcitacion (absorcion
de un fotoén) [12,13,14] en capas poliméricas y diversas soluciones. Se ha utilizado en el
laboratorio como especie que proporciona fluorescencia para el analisis de la difusion
traslacional de moléculas en capas poliméricas finas y ultrafinas [15], pero también en
aplicaciones industriales como foto-iniciador en reacciones de polimerizacién y mas
recientemente para la sintesis de anti-inflamatorios. Ultimamente se ha apuntado su uso
para discriminar el efecto de la temperatura asi como medir el valor de dicho parametro en
un sensor de deformacién y temperatura basado en redes de Bragg, ya que éstas presentan

interferencias cruzadas de estos dos parametros.[10]

La lofina es un material termocrémico, por lo que sufre un cambio reversible en su
estructura molecular debido a variaciones de temperatura. Podemos ver ese cambio en su

estructura en la figura 3.2.

Figura 3.2: Transicién térmica de la lofina. A la izquierda aparece en su forma para
temperaturas bajas y a la derecha se ve como al aumentar la temperatura cambia su

estructura. [18]

Como se puede ver en esa figura, el material posee grupos aromaticos grandes unidos al
anillo imidazol que son los que causan efectos de hidratacién hidrofébica. Por otro lado, la

existencia de dos grupos hidréfilos de nitrégeno en las moléculas imidazol puede implicar
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interacciones especificas entre ellas, asi como del hidrégeno con las moléculas de agua. Esta
tendencia a formar enlaces de hidrégeno la hace atractiva para su uso en procesos quimicos

asi como en farmacologia. Con todo, la solubilidad de la lofina en agua es realmente muy

baja. [17]

Como consecuencia del cambio en su estructura molecular, la absortancia espectral
de dicha sustancia se ve modificada de tal manera que segin aumenta la temperatura la
absortancia decrece [18], es decir, mas potencia Optica es reflejada o transmitida por la fibra
(dependiendo de si se trabaja en una configuraciéon por reflexion o por transmision) a
temperaturas altas. Este cambio en las propiedades 6pticas se produce a longitudes de onda

del visible e infrarrojo cercano.

3.1.3 Lofina como elemento transductor

En lo expuesto en el parrafo acerca de la lofina pueden advertirse diversas razones
por las que se ha considerado a este material como el mas adecuado para su utilizacién
como elemento transductor. Una de las principales razones es que se trata de un material
no toxico e hidréfobo, lo que lo hace muy adecuado para medidas en agua ya que esta no
interfiere en su funcionamiento. Por otra parte, el cambio en sus propiedades se produce a
las longitudes de onda adecuadas para las condiciones en las que nosotros trabajamos, que

es en el infrarrojo. Ademas, tiene la ventaja anadida de que su coste es relativamente bajo.

El grupo de investigacion dirigido por el Profesor Matias del Departamento de
Ingenierfa Eléctrica y Electrénica de la Universidad Puablica de Navarra, ha desarrollado
sensores de temperatura de liquidos fabricados a partir fibras multimodo sobre las que se
depositd este material, en esquemas tanto en reflexién como en transmision. [14,15] En el
esquema de reflexion mojaban mediante el método del dip-coating el extremo de la fibra en
lofina. Esta técnica consiste en la inmersion lenta del sustrato en un tanque que contiene el
material del recubrimiento para posteriormente retirarla del tanque a velocidad constante
para obtener un recubrimiento uniforme, dejar que el exceso de material caiga al tanque de
nuevo, y finalmente secar o curar la pieza. Una sola fibra se utiliza tanto para la luz de
entrada como para la de salida, pero es necesario el uso de un acoplador. Se relaciona la
potencia optica reflejada en la lofina con la variacién de la temperatura. En el esquema de
transmision depositaban la lofina mediante la misma técnica sobre un Zaper biconico. Ahora

se relaciona la potencia Optica transmitida a través del zgper. Muestran como el
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comportamiento del sensor es bueno aunque en transmision la respuesta presenta algo de

retardo.

Nosotros proponemos una configuracién similar a la estructura en transmision del
grupo de Navarra, pero el interés de nuestra propuesta es el que se deriva de las ventajas
que los Zapers adiabaticos tienen con respecto a los bicénicos y que ya se mencionaron en el
capitulo 2. También es diferente la técnica de deposicion de la lofina sobre el Zaper. Para
tapers mas largos ya no es factible realizar depdsitos mediante el dip-coating en tanto en
cuanto se vuelve muy dificil el control del espesor del depdsito en toda la longitud del zaper,
y se vera mas adelante la importancia de la técnica de deposicion para la repetibilidad de las

medidas. El esquema del sensor se puede ver en la siguiente figura.

Transicion Cuello Transicion

Lofina —

Figura 3.3: Perfil longitudinal y seccién transversal del sensor. La lofina se deposita

sobre un faper de cuello uniforme.

3.2 Fabricacion del sensor

Fibra

Para la fabricacion de los sensores se ha usado una fibra 6ptica monomodo de salto
de indice tipo W FS-SN-4224 de 3M para transmision en el rango de 820-850 nm (ver

figura 3.4). Los datos de la fibra utilizada' aparecen en la tabla 3.1.

! Datos facilitados por 3M
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Figura 3.4: Perfil de indices de refraccién de la fibra utilizada para la fabricacion de los

Sensores.

Nucleo Revestimiento interior | Revestimiento exterior
Diametro (um) ~5 125
Indice de refraccion 1.4580 1.4530 1.4570

Tabla 3.1: Caracterfsticas de la fibra utilizada para la fabricacién de sensores.

Detalles del proceso de fabricacion

En primer lugar es preciso efectuar la fabricacién, mediante la ya mencionada
técnica del quemador mévil, de un zgper adiabatico puesto que sus pérdidas son menores
que las de los Zapers biconicos. De esta forma se estara en una situacién inicial mas
ventajosa para que asi, una vez depositada la lofina en el Zaper, 1a senal de salida sea mayor.
Por anadidura, el hecho de tener una region de interaccién mas larga mejorara la respuesta

del sensor, aumentando asi su sensibilidad.

La técnica de deposiciéon de la lofina sobre el Zaper es uno de los puntos mas
delicados del proceso de fabricacion puesto que para que haya un buen acoplamiento entre
la fibra y el material absorbente es necesario un depésito de buena calidad. Este proceso de
deposicion de lofina sobre el Zaper conlleva ciertas complicaciones. A temperatura ambiente
la lofina es una sustancia solida, de manera que para depositarla sobre el Zaper es necesario,
en primer lugar, fundirla. Pero ademas, una vez fundida se solidifica inmediatamente al
contacto con el aire, que estd a menor temperatura, por lo que no se dispone de mucho
tiempo para depositarla adecuadamente. Ademas, como su temperatura de fusién es

bastante alta y los Zapers son fragiles, se tiene que ser extremadamente cuidadoso al verter la
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lofina caliente sobre el faper para no romperlo. Por todo ello, no es tarea facil el conseguir

una cierta repetibilidad en el proceso de deposicion.

Para paliar, en la medida de lo posible, todos los inconvenientes asociados a la
realizacion del depésito, se ensayaron diferentes técnicas hasta que se encontrd la que
mejor resultado proporcionaba en lo referente a garantizar un acoplamiento 6ptimo entre
el modo guiado por la fibra y la lofina, a la vez que aportaba una buena repetibilidad. En un
principio se prob¢ a verter la lofina directamente sobre un faper pegado previamente a un
portamuestras de vidrio (ver figura 3.5), pero si se empezaba a verter la lofina en la zona no
estrechada para no romper el Zgper con el calor, ésta se solidificaba antes de que estuviera
toda la zona estrechada recubierta, y si por el contrario se empezaba a verter justo en la
zona estrechada, se podia romper la fibra. Cuando se consegufa con éxito realizar un
deposito, la estructura zaper-lofina terminaba por separarse del vidrio durante la
caracterizaciéon del sensor porque la adherencia no era buena y la fina capa depositada

resultaba ser demasiado fragil.

Figura 3.5: Sensor de temperatura basado en el depésito de lofina sobre una fibra zapered

en un portamuestras de vidrio como soporte.

Para evitar estas dificultades y ganar en robustez, se cambi6 de configuracion y se
intent6 formar un cilindro de lofina alrededor del Zasper obteniéndose de esta manera,
ademas, un deposito simétrico. Pero para que no hubiera peligro de rotura, la lofina no
debia caer en la fibra directamente. Con este fin se usaron distintos métodos para conducir
la lofina hacia el Zaper, que desembocaron en el disefio de un dispositivo (ver figura 3.6)
para depositar lofina que nos facilita la realizacién de los depdsitos, a la vez que se mejora

la repetibilidad del proceso y la homogeneidad de la capa depositada sobre el zaper.
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Receptaculo
para lofina

Fibra optica

Figura 3.6: Dispositivo para la deposicién de lofina sobre fibras zaper.

En este dispositivo la fibra Zapered se coloca en el eje de una hendidura practicada en un
molde metalico forrado de papel de aluminio de tal forma que la zona estrechada de la fibra
se encuentra cercana al canal por el que la lofina fluye hacia el Zaper pero desplazada hacia
uno de los lados. El cometido del papel de aluminio es el de facilitarnos la extraccion del
sensor una vez fabricado, sin correr el riesgo de romperlo. Se colocan también un par de
trozos de plastilina para que la lofina no se extienda por toda la hendidura sino que quede
confinada en la region de interés. Esta configuraciéon nos permite verter la lofina de forma
controlada y que la lofina caliente no caiga directamente sobre el cuello del zgper. Una vez
realizado el deposito, basta con tirar del papel de aluminio para sacar todo el conjunto en
bloque. Posteriormente se extrae el sensor desprendiéndolo con cuidado del papel de
aluminio. La capa de lofina permanece ahora perfectamente adherida a la fibra Zaper, que va

a quedar ademas protegida.

Se obtienen asi depdsitos de simetria cilindrica, compactos y robustos, que dan

lugar a sensores como el que se muestra en la figura 3.7.

B | g et s b omg———te, . S T epctmgmanna. | ", N

pupp . LI UL L L Rl

Figura 3.7: Sensor de temperatura basado en el depédsito de lofina sobre una fibra

tapered.
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Este tipo de sensores resultan muy convenientes para nuestros requerimientos
puesto que las caracteristicas arriba mencionadas son indispensables en un medio hostil

como es el medio marino.

Se produjeron sensores fabricados con fapers de caracteristicas distintas puesto que
resultaba interesante conocer el comportamiento de los sensores en funcion de ellas para
decidir asi cudles son las que proporcionan un funcionamiento 6ptimo. De entre todos los
parametros fundamentales del zgper destaca el diametro de su cuello, cuya influencia en la
respuesta del sensor es notable. Para conocer mas en profundidad el comportamiento del
sensor en funcién de este parametro se utilizaron, para la fabricacién de los sensores, Zapers
de diametros que variaban entre 60 y 35 pum. La longitud tipica del cuello era de unos 10
mm. También se variaron tanto la longitud como el perfil de las regiones de transicion.
Para fundir la lofina® en estado sélido se utilizaba un hornillo de gas butano al que se
acercaba una cucharilla que se habia rellenado previamente con lofina en polvo. Mediante
el uso del dispositivo de la figura 3.6 se consiguen unos depdsitos altamente repetibles,
caracterizados por un espesor promedio de la capa de lofina de aproximadamente 2 o 3
mm de diametro. Se consigue ademas que el tamafio de los sensores sea bastante

homogéneo, de alrededor de 3 cm de longitud.

3.3 Caracterizacion de los sensores

El procedimiento experimental llevado a cabo para la caracterizaciéon de los
sensores es muy simple. Como fuente de luz se ha usado un LED comercial’ con una
longitud de onda de pico de 820 nm, para la cual la fibra es monomodo, alimentado por
una fuente’ de HP. Su uso resulta muy practico ya que el dispositivo es compacto y mas
estable que los laseres de semiconductor, y requiere un control menos critico de la potencia
o del plano de polarizaciéon de la luz que emite. A la salida del sensor, la potencia

transmitida se mide con un detector HP comercial®.

2 2,4,5-Triphenylimidazole purum = 98.0% proporcionado por Sigma Aldrich
3 HE8404SG de HITACHI
4+ HP E3610A DC Power Supply

5> HP 8152A Optical Average Power Meter

-71 -



La caracterizaciéon consistié en la monitorizaciéon de la evolucién de la potencia

transmitida detectada al variar la temperatura. Para ello se utilizaron dos métodos distintos:

medidas en agua y medidas en camara climatica.

>

En el primero de ellos el sensor se sumergfa en un recipiente con agua y se hacfa variar
la temperatura de ésta de forma continua y controlada entre unos 10 y 40 °C mediante
una placa calefactora. Se eligieron esos valores en prevision de que en general el agua
del mar, donde se emplearian los sensores, no va a sufrir variaciones de temperatura
fuera de este rango. Dentro del recipiente de agua se introducia un agitador magnético
para que la temperatura del agua fuera lo mas uniforme posible en todo el recipiente. Se
llevaron a cabo series ascendentes y descendentes de temperatura. La temperatura se
variaba accionando el termostato incorporado a la placa calefactora. En las series
ascendentes la temperatura se iba incrementando paulatinamente para que el sensor
pudiera seguir los cambios de ésta. Cuando se llevaban a cabo series descendentes, se
hacfa inmediatamente después de la serie ascendente, de manera que al llegar en torno a
los 40°C se apagaba la placa y se esperaba a que la temperatura disminuyera de forma
natural hasta alcanzar aproximadamente la temperatura ambiente. En la figura 3.8

puede verse una foto del montaje experimental.

Figura 3.8: Montaje experimental para la caracterizacion de los sensores de temperatura.
(1) Led, (2) Sensor, (3) Placa calefactora, (4) Medidor de potencia, (5) Medidor de

temperatura.

» Ademis de estas medidas, se uso6 la cimara climitica propiedad del Departamento de

Electronica de la Escuela Politécnica Superior de la Universidad de Alcala para probar

el comportamiento del sensor en un ambiente con una temperatura estable y mas
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controlada, y comparar esas medidas “en seco” con las obtenidas con el sensor

sumergido en agua.

Se realizaron diferentes series de medidas con los sensores fabricados a partir de
tapers de parametros distintos, para conocer el comportamiento de los sensores en funciéon

de estos.

3.4 Resultados de la caracterizacion

El primer objetivo marcado es el de comprobar si, tal y como se esperaba, un Zaper
desnudo proporciona una respuesta insuficiente. Para ello se lleva a cabo un ensayo de
temperatura como los descritos en el apartado 3.3 con uno de los zapers fabricados. La

respuesta mostrada por el zaper se muestra en la figura 3.9:
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Figura 3.9: Dependencia con la temperatura de la respuesta de un Zgper desnudo de 35

pm de didmetro de cuello.

Se observa claramente que la variacién de potencia transmitida experimentada en un
intervalo de 15°C es completamente despreciable, por lo que se pone de manifiesto que
para poder detectar cambios en la temperatura necesitamos utilizar con el faper un

transductor adecuado.

Si se realiza la misma prueba con un sensor de los propuestos (faper + lofina), el
comportamiento tipico que muestra se puede apreciar en las figuras 3.9 y 3.10, en las que se
comparan los datos obtenidos con el sensor sumergido en agua con los conseguidos en la

camara climatica:
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Figura 3.10: Dependencia con la temperatura de la respuesta de un sensor de 45 pm de

cintura. Los circulos representan las medidas con el sensor sumergido en agua y los
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Figura 3.11: Dependencia con la temperatura de la respuesta de un sensor de 60 pm de

cintura. Los circulos representan las medidas con el sensor sumergido en agua y los
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En ellas se observa exactamente el mismo comportamiento. En primer lugar, tanto en agua
como en la camara climatica se produce un aumento en la potencia transmitida por la fibra
a medida que aumenta la temperatura, tal y como era de esperar puesto que la lofina
muestra un decrecimiento en la absortancia espectral al aumentar la temperatura. El nivel
de la senal no es el mismo para las dos medidas debido a que los experimentos no se
realizaron exactamente en las mismas condiciones de insercion de luz en la fibra, sin
embargo en ambos casos el comportamiento es lineal y presentan aproximadamente la
misma pendiente, lo que implica que la sensibilidad es independiente del método de
caracterizacion. La zona lineal cubre un rango amplio de temperaturas. El rango dinamico
es también suficientemente bueno. Las sensibilidades de los dos sensores difieren ya que se
trata de zapers fabricados con parametros diferentes, por lo que se puede adelantar que la

respuesta del sensor depende fuertemente de dichos parametros.

El hecho de que la respuesta obtenida para estos sensores sea lineal en el rango de
temperaturas de interés, que es el rango de variaciéon de la temperatura del agua del mar,
resulta muy ventajoso a la hora de tratar los datos obtenidos ya que lo simplifica

significativamente.

Se han ensayado también varias series de medidas con un mismo sensor para ver
cémo de repetibles son las respuestas obtenidas. Se pueden ver los resultados de dichos

experimentos para dos sensores distintos en las siguientes figuras.
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Figura 3.12: Dependencia con la temperatura para dos series consecutivas de medidas

para un Zaper de 45 pm de diametro de cuello.
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Figura 3.13: Dependencia con la temperatura para dos series consecutivas de medidas

para un faper de 45 pm de didmetro de cuello.

En estas graficas se puede ver como el sensor se comporta de la misma manera en ambas
series de medidas y que la sensibilidad obtenida, dada por la pendiente de las rectas, es muy
similar. Dado que los sensores tienen parametros de construccion similares es posible
comparar también las respuestas de ambos. Ambos sensores se fabricaron con 45 um de
diametro de cuello y un valor de a de 0.2, aunque difieren ligeramente en el valor de L, de
13 a 15. Como resultado, se observa en las graficas anteriores como los valores de la
sensibilidad son muy parecidos para ambos, aunque difieren ligeramente debido
probablemente a que los parametros de construccion no son idénticos. El rango dinamico

es muy parecido también para estos dos sensores.

3.4.1 Comportamiento respecto a series ascendentes y descendentes de

temperatura

En diversas ocasiones se han llevado a cabo series descendentes en los ensayos de
temperatura para comprobar la posibilidad de que existiera histéresis en la respuesta. Se

pueden ver los resultados obtenidos en las figuras 3.14 y 3.15.
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Figura 3.14: Series ascendente (rombos rellenos) y descendente (rombos huecos) de

temperatura para un Zzper de 60 pm de diametro de cuello.
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Figura 3.15: Series ascendente (rombos rellenos) y descendente (rombos huecos) de

temperatura para un Zzper de 40 pm de diametro de cuello.

En estas graficas lo primero que se observa es que la respuesta del sensor puede de

nuevo asimilarse a una recta de pendiente muy parecida a la de la recta de subida de
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temperatura, sin embargo existe algo de retardo hasta que se llega a ese estado. La
explicaciéon puede deberse al mayor tiempo de respuesta de la gran cantidad de lofina
depositada puesto que como muestran Valdivielso et al. [19], pequenas cantidades de ésta
depositadas en el extremo de una fibra no provocan errores en la respuesta del sensor al ser
calentado y enfriado pero si que lo hacen al depositar un area mayor y por tanto, la
diferencia no se debe a una posible histéresis sino a un mayor tiempo de respuesta del

SEnsot.

En la segunda figura el ajuste de los datos de las series no es tan bueno como los de
la primera, seguramente debido a que se trataba de un faper colocado sobre un
portamuestras de vidrio (en lugar de estar fabricado con el dispositivo diseflado para
realizar los depositos) y tras varios ensayos de temperatura previos por lo que
previsiblemente el sensor estaba algo desprendido del vidrio. Se pone asi de manifiesto la
necesidad de un buen método de fabricacion para evitar estas variaciones anémalas en la

respuesta de los sensores.

El error cometido por este retardo depende de como estuviera fabricado el sensor,
pero en el primero de los casos es de unos 6°C, comparable con lo obtenido por

Valdivielso et al. [19].

3.4.2 Comportamiento respecto al cuello del taper

Los resultados obtenidos en la caracterizacion de sensores fabricados con Zapers de
diferentes diametros de cuello se pueden ver en las figuras 3.16 y 3.17, en las que se aprecia
como es la evolucion en las respuestas al ir variando el diametro. En particular se muestran
las respuestas para Zapers cuyo diametro de cuello es 60, 45, 40 y 35 pm. En estas graficas se
muestra la potencia transmitida relativa con un propdsito comparativo, y en este caso
representa la potencia transmitida para la primera temperatura registrada para cada sensor

referenciada a cero.

- 78 -



0,90

0,70 -

0,50

0,30

0,10

Potencia transmitida relativa (dB)

-0,10

0 10 20 30 40 50

Temperatura (°C)

Figura 3.16: Dependencia de la respuesta del sensor con el diametro del cuello del Zaper.

Los rombos corresponden a un diametro de 60 pum y los circulos a uno de 45 pm.
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Figura 3.17: Dependencia de la respuesta del sensor con el diametro del cuello del Zaper.

Los rombos corresponden a un diametro de 40 pm y los circulos a uno de 35 pum.

Se puede observar en ellas que la linealidad de la respuesta es buena en todos los casos pero

que dicha respuesta depende claramente del diametro del cuello del zgper utilizado. En
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particular, se obtiene una tendencia a aumentar la pendiente de la curva, y por tanto la
sensibilidad del sensor, segin va disminuyendo el didametro del cuello. Este
comportamiento era de esperar puesto que cuanto menor es el didmetro del cuello mas
facil es acceder al campo evanescente y por lo tanto mas facil resulta la interacciéon del

campo con el material depositado.

Para hacerse una mejor idea de como es exactamente esa dependencia, se muestran

en la figura 3.18 los valores de la pendiente para los distintos didmetros.
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Figura 3.18: Sensibilidad del sensor en funcién del diametro del cuello del zaper.

Se puede notar claramente cémo mejora la sensibilidad del sensor cuando se utilizan zgpers
de diametros mas pequefios. Esta variacion en la sensibilidad del sensor en funcién del
diametro del cuello del Zgper permite que se puedan construir sensores con la sensibilidad

deseada sin mas que cambiar el diametro del cuello del Zaper con que se fabrico el sensor.

A la vista de esta figura se tiende a pensar que lo mas interesante para que la
sensibilidad de los sensores sea muy alta serfa utilizar zzpers con el diametro de cuello muy
pequefio. Interesa aqui apuntar la limitacion existente ya que al mismo tiempo que aumenta
su sensibilidad, los zgpers de diametros de cuello menores son mas fragiles y dificiles de
manejar. Por lo tanto, en la practica es necesario alcanzar un compromiso entre la

sensibilidad que se necesita y la robustez que hace falta que tenga el sensor.
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La sensibilidad que presentan estos sensores fabricados con zgpers de 35 pm es,
tipicamente, de alrededor de 0.045 dB por grado centigrado. Esta sensibilidad es en general
mas alta que la que se alcanza con Zapers biconicos. [19] Con este esquema, podemos llegar

a conseguir una resolucién de hasta 0.2 °C.

3.4.3 Eleccion de los pardametros fundamentales de los tapers

La necesidad mostrada de llegar a un compromiso con el didmetro del cuello del
taper se pone de manifiesto también al variar la longitud del zgper y el perfil de las regiones
de transicién. Dichos parametros deben tener valores tales que garanticen la obtencién de
tapers adiabaticos, para lo cual interesa que la reduccion del diametro de la fibra se realice de
forma paulatina, dando lugar asi a un perfil suave de las zonas de transicion. Esta reduccion
es tanto mas paulatina cuanto mayor es la longitud del 7gper, sin embargo a mayor longitud

mas complicada, y delicada, resulta la tarea de la manipulacién y el trabajo con ellos.

Puesto que no se ha encontrado una tendencia clara entre la sensibilidad de los
sensores y la variaciéon de estos parametros, tras numerosas pruebas se eligieron unos
valores de longitud total de la zona estrechada que no excediera del rango de entre 2.5 y 4
cm y un perfil de las zonas de transicion dado por un parametro o de valor -0.2. Estos
valores permiten obtener pocas pérdidas, lo que llevé a que se adoptara como aceptable un
valor de o negativo aunque implicase un tamafio del nucleo mas corto, en detrimento de
una superficie de interaccion mucho mayor. Dichos valores para los parametros
proporcionaron un facil manejo de los Zapers en la elaboracion de los sensores puesto que el
estiramiento final no era muy grande, lo que implicé ademas que los sensores fueran menos
fragiles. En cuanto a la sensibilidad, la longitud del cuello era lo suficientemente larga como

para mejorarla con respecto a la de los Zapers biconicos sin necesidad de cambiar el valor de

0L que escogimos.

3.4.4 Evolucion temporal de Ia respuesta

Los sensores fueron medidos de nuevo transcurridos unos meses para ver como era
la evoluciéon temporal de la respuesta. Se muestran estos resultados para un par de sensores
en las figuras 3.19 y 3.20. Para poder comparar mejor las diferentes series de medidas, en la
segunda de las figuras se representa de nuevo la potencia transmitida relativa, es decir,

referenciada a cero para la primera temperatura medida en cada sensor.
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Figura 3.19: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado a partir de un
taper de 40 pm de diametro de cuello. Las series corresponden a la primera medida y a

las medidas realizadas un mes y seis meses después.
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Figura 3.20: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado a partir de un
taper de 45 pm de diametro de cuello. Las series corresponden a la primera medida y a

la medida realizada cuatro meses después.
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En estas figuras se puede observar como la respuesta del sensor disminuye a medida que
pasa el tiempo. En la figura 3.19 se observa que la respuesta del sensor en la segunda serie,
la que tuvo lugar un mes después de la primera medida, tiene una sensibilidad muy parecida
a la que se obtuvo en un principio, pero en 3.20 vemos que la sensibilidad ha disminuido
notablemente trascurridos cuatro meses de la fabricacion del sensor, aunque la respuesta es
muy regular y aceptable. Tras seis meses, como se puede ver en la figura 3.19, la

sensibilidad ha disminuido drasticamente.

3.5 Conclusiones

A la vista de los resultados se demuestra la viabilidad de estos sensores basados en
el deposito de un material termocrémico en un faper adiabatico para la medida de

variaciones de temperatura.

» Se ha perfeccionado la técnica de deposicion del material para mejorar la repetibilidad

en los depositos.

» Los resultados presentan un buen comportamiento en cuanto a linealidad, rango

dinamico y sensibilidad en el rango de temperaturas de interés.

» Se ha estudiado la dependencia del comportamiento de los sensores con los pardmetros
del Zaper y se ha visto que un diametro de cuello menor aumenta la sensibilidad del

dispositivo.

» La notable dependencia de la respuesta del sensor con la variacién del didmetro del
cuello del Zaper nos proporciona la ventaja de poder ajustar la sensibilidad de éste al
valor deseado, en funcién de las necesidades, sin mas que variar el didmetro del cuello.
Dichas modificaciones se pueden realizar facilmente con el método del que

disponemos para la fabricacion de las fibras estrechadas.

» Se ha estudiado la evolucién temporal del comportamiento de los sensores y se ha visto
que un a un corto plazo la sensibilidad es comparable pero que a medio plazo

disminuye de forma acusada.

» Los sensores producidos son robustos, de pequefio tamafio y sencillos. El esquema de
alimentacion y deteccién es también simple, y la independencia con la polarizacion es
una caracteristica muy interesante. Por todo ello consideramos a estos dispositivos
como buenos candidatos para su uso en el medio marino ya que estas caracteristicas

son muy interesantes para los requerimientos de sensores para medidas z#-situ: robustez,
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posibilidad de acceder a lugares dificiles, medidas in situ, inmunidad a interferencias

eléctricas, etc.

» La exposicion de la zona sensible al agua no supone ningin problema puesto que es un

material hidrofébico y el zaper esta protegido por la propia lofina.
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CAPITULO 4

SENSOR DE TEMPERATURA BASADO EN TUBOS
CAPILARES

En este capitulo se presenta una configuraciéon que es, como ya se apunto en el
capitulo anterior, una configuraciéon en transmision y con medidas de intensidad. Estamos
interesados en desarrollar un concepto alternativo de sensor de temperatura que aproveche
la propiedad de que la potencia 6ptica transmitida por la fibra Zapered depende fuertemente
de su geometria, es decir de parametros tales como la curvatura a la que esta sometida la
regién estrechada, ya que esto nos permite caracterizar el comportamiento de los zapers
respecto a parametros diferentes a lo que se hizo en el capitulo anterior y probar todas sus

posibilidades.

Esta dependencia de la potencia transmitida con la geometria del Zaper es un efecto
que ha sido utilizado para medir diversos parametros fisicos: la presion [1,2] para fabricar
altimetros o sondas para medir presiéon esofagica, la deformacion [3] e incluso la

temperatura [4] para valores de ésta muy bajos (20-180 K).

El nuevo concepto de sensor supone ademas una segunda alternativa para el sensor
de temperatura basado en fibras Zapered, que proporciona sensores de mayor robustez para
medir en un medio como el marino. Se presentan aqui tanto su desarrollo como los

resultados obtenidos.

4.1 Concepto del sensor

El concepto de sensor mostrado en el capitulo 3 partia de una situacion en la que la
fibra fapered se encontraba estirada. Sin embargo, ya se mencioné en el capitulo 2 que las
fibras fapered son realmente muy sensibles a cambios de curvatura. Se aprovechara esta
caracterfstica para desarrollar un nuevo sensor de temperatura, pero para ello es necesario
encontrar un transductor que transforme la variacion de la temperatura en un cambio de la

curvatura del Zaper.

Se propone el uso de un capilar cilindrico como transductor. La variaciéon en la

longitud de dichos capilares debida a cambios de temperatura del medio externo se va a
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traducir en variaciones de curvatura del Zgper y como consecuencia de ello en variaciones de

la potencia transmitida. Un esquema de un sensor de este tipo se muestra en la figura 4.1.

Tubo capilar Taper

dhesivo
\ A

' 0 =

Figura 4.1: Esquema del concepto del sensor. La dilatacién o contraccién del tubo

produce un cambio en la curvatura del Zaper.

En ellos se introduce la zona estrechada de la fibra en el capilar cilindrico y se fija a los

extremos de éste con un adhesivo.
Este concepto de sensor nos permite trabajar de dos maneras diferentes:

- Fijando el material del cilindro con que se fabrica el zgper podemos caracterizar mas en
profundidad su comportamiento con respecto a los parametros de construccion de éste, tal
y como se hizo en el capitulo anterior pero con respecto a la otra caracteristica principal

que presentan las fibras estrechadas, la dependencia con la geometria.

- Fijando los parametros de construccion del Zaper podemos conocer las variaciones en las
respuestas de los sensores frente a variaciones en los materiales de los cilindros para

conocer cual de ellos es mas apropiado para usarlo en los sensores.

En esta memoria se ha optado por la segunda opcién puesto que en el capitulo 3 ya
se habia hecho algo similar a lo propuesto en la primera opcién y al fin y al cabo en los
objetivos de ésta no solo se trataba de caracterizar el comportamiento de los Zapers sino
también de desarrollar sensores para medir parametros del medio acuatico. Sin embargo,

no se descarta en un futuro probar con la primera de las opciones.

El cambio en la geometria del zzper ya se propuso en el pasado como medio para
medir temperatura. [5,6] En ambos casos utilizaron Zapers biconicos que eran fijados con un
adhesivo, a una placa de vidrio en el primero y a un semicilindro polimérico en el segundo,
de manera que la diferencia en los coeficientes térmicos de expansion de la placa de vidrio y
la fibra producia una alteracion en la transmision de la fibra. Sin embargo, ese esquema no
es adecuado para nuestro propésito de utilizar dichos sensores en el medio acuatico. El uso
de los capilares permite una mayor proteccion de la region estrechada, que es fragil, ya que

se encuentra totalmente resguardada. Se obtienen por tanto sensores compactos y robustos,
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muy adecuados para trabajar en un medio tan hostil como el mar. Ademas, como la fibra
no esta en contacto con el medio externo, la medida de la temperatura es independiente de
su composicion quimica, y en el caso del agua del mar, es independiente de la salinidad.
Otra ventaja afiadida es que, dado que el comportamiento del sistema dependera en gran
medida del coeficiente térmico de expansion del material del cilindro, es posible alterar la
respuesta del sistema sin mas que cambiar el material del cilindro transductor, es decir que
se puede sintonizar el punto de operacion, ademas de poder aumentar tanto la sensibilidad

como el rango dinamico.

4.2 Fabricacion del sensor

Nuevamente, el primer paso es la fabricaciéon de un zgper adiabatico mediante la
técnica del quemador moévil. Las ventajas que presentan dichos fapers frente a los zapers
bicénicos fueron ya comentadas en el capitulo anterior, y siguen siendo de gran interés en
esta nueva configuracion. La fibra utilizada también es la misma que la mencionada en el

capitulo anterior, monomodo de salto de indice tipo W (FS-SN-4224 de 3M).

Para la fabricacion de los dispositivos, el cilindro capilar se fija a una plataforma
comercial' que dispone de unos sistemas de agarre para sujetar la fibra y que permite
realizar pequefios desplazamientos a lo largo de los tres ejes, que pueden cuantificarse ya
que incorpora micrémetros en cada uno de ellos. La plataforma va a servir para variar el
estado de tension de la fibra a la hora de fijarla al tubo capilar. Tras asegurar el cilindro a la
plataforma se introduce la fibra Zapered en su interior, se sujeta y se procede a la busqueda
de la posicion mas adecuada dentro del capilar. Una vez encontrado el punto 6ptimo,
aplicamos un adhesivo para fijar la fibra a los extremos del tubo. El montaje experimental

para la fabricacién de los sensores puede verse en la figura 4.2.

1 XYZ Flexure Stage MDT602 proporcionado por Thorlabs
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Figura 4.2: Montaje para la fabricacién de sensores.

El proceso de fijacion de los Zapers en los capilares es crucial. No resulta facil
controlar la forma que adopta el zgper una vez que ha sido introducido en el capilar, y sin
embargo es una informacion importante en tanto que afecta a la repetibilidad del
comportamiento de los dispositivos. Interesa, por tanto, que el proceso de produccion sea
siempre exactamente igual para que el grado de incertidumbre sea minimo. Para salvar esta

dificultad se han ensayado dos métodos de fabricacion de los sensores.

> El primer método tiene en cuenta que los sensores estin concebidos para su uso en el
mar por lo que las temperaturas a medir no van a ser muy altas, de manera que se
procede a su fabricaciéon a temperatura ambiente (alrededor de los 25°C) introduciendo
el faper lo mas estirado posible y pegandolo a los extremos del capilar. Asi, al
introducirlo en el agua una disminucién de la temperatura contraeria el cilindro, lo que
se traducirfa en un aumento de la curvatura del zzper. Si la temperatura del liquido fuese
ligeramente mayor que aquella a la que fue producido el sensor, el capilar se dilatarfa y
la fibra eventualmente podria estirarse algo, por lo menos hasta un cierto limite. De esta
manera, la potencia transmitida por el Zgper sera mayor a medida que la temperatura
aumenta. Aunque en este caso no se ha llevado a cabo, si fuera necesario ampliar el
rango de operacion del sensor siempre se podria realizar la fijacion a una temperatura
mas alta (calentandolo, por ejemplo) de manera que el zgper estuviera estirado para los

valores de temperatura deseados.

» El segundo método de produccién de sensores consiste en controlar la potencia
transmitida por el zgper durante todo el proceso de exploracion del estado de fijacién de

la fibra. Se introduce la fibra Zapered en el cilindro capilar sin que se encuentre estirada
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esta vez, y se sujetan los extremos provisionalmente con cinta adhesiva de manera que
se pueda variar el estado inicial de la fibra hasta encontrar la curvatura de partida
adecuada para que al estirar y encoger el zgper mediante los posicionadores de la
plataforma de sujecién se consiga el maximo rango dinamico posible. Una vez elegido
el punto 6ptimo de funcionamiento, se pega la fibra a los extremos del capilar con un
adhesivo. Esta segunda opciéon es adecuada cuando interesa hacer medidas a
temperaturas mas elevadas puesto que al no estar estirado el Zaper en un principio, da
margen tanto para que se estire como para que encoja. Asi, las contracciones o
dilataciones sufridas por el capilar como consecuencia de las variaciones de temperatura
provocaran siempre un cambio en la curvatura del Zgper que se encuentra en su interior.
En este caso no se puede garantizar que la forma de los zgpers en el interior del capilar
sea parecida en todos los dispositivos, pero eso no representa un gran problema ya que,
como se vera a continuacion, la respuesta de cada sensor es altamente repetible y

bastarfa con calibrarlos adecuadamente para poderlos utilizar.

Es importante mencionar que en ambos métodos de fabricacion existe la
posibilidad de que en el proceso de fijacion de la fibra ésta presente torsiones, lo que se
traduciria en cambios anémalos en la respuesta del sensor al variar la temperatura. Con el
segundo de los métodos descritos la probabilidad de que esto ocurra es menor puesto que
si durante la calibracion se detecta alguna respuesta inesperada es posible despegar la cinta

adhesiva y volverlo a intentar de nuevo.

Aunque se han ensayado ambas opciones, se seleccion6 la primera de ellas para
llevar a cabo la elaboracién de los sensores con capilares de vidrio ya que el rango de
temperaturas que podemos medir con ese procedimiento es suficiente para los
requerimientos que le exigimos al sensor. Los sensores de capilares metalicos se fabricaron
casi integramente con el segundo método, aunque todavia algunos de ellos fueron

producidos con el primero.

Otro aspecto importante era el de encontrar el adhesivo mas adecuado para la
fijaciéon de la fibra. Se hicieron pruebas con diversos adhesivos comerciales hasta que se
encontr6 el que mejores prestaciones proporcionaba atendiendo al uso que tenfan
asignados los sensores. En primer lugar se prob6 con Loctite instantaneo, un adhesivo muy
rapido a base de cianocrilato que seca con luz ambiente. La rapidez en el secado junto con
que éste se produce a la luz natural lo hacen muy interesante por su simplicidad, el
problema que presentd es que no era resistente al agua. Se prob6 también con Loctite
cristal, que es un adhesivo rapido muy indicado para vidrio y metal, que cura con UV (365
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nm). Esto exige el uso de una lampara UV durante un tiempo minimo de 10 minutos para
que seque, lo que hace mas tedioso el proceso de secado, pero resulta ser resistente al agua,
que es lo que se necesita. Por dltimo se prob6 con Araldit—Epoxiz, adhesivo de dos
componentes que seca muy rapidamente y esta especialmente indicado para unir y rellenar
superficies pequefias. Resiste hasta 320 Kg./cm®, endurece en 5 minutos y puede soportar
cargas en 1 hora. Alcanza la maxima resistencia a las 12 horas (20-25° C). En este caso el
adhesivo era resistente al agua y no es necesario el uso de luz ultravioleta para que seque,
basta con dejar que actie durante unos minutos. A la vista de estos resultados se decidi6
que la tercera opcidn era la mas adecuada porque cumplia los requerimientos impuestos en
un principio de la forma mas sencilla posible. Asi, la fibra se pego a los capilares mediante
Araldit-Epoxi, y se dejaba un dia en reposo antes de pasar a la caracterizacion del sensor

para tener la seguridad de que el pegamento habia endurecido adecuadamente.

Para ver como varia la respuesta de un sensor de este tipo se han probado capilares
de diferentes materiales en un intento de comprobar, ademas, si es posible sintonizar el
rango de medida de temperatura sin romper la fibra. Se ensayaron cilindros capilares de
vidrio, de ceramica y de metal, probando a su vez diferentes metales para ver si la respuesta
del sensor mejoraba por el hecho de estar fabricado con un metal determinado. En
concreto se probo con hierro, latén (aleacion de Cu y Zn, este ultimo en proporciéon menor
del 45%) y Dural (Duraluminio: aleacién del aluminio, que ademas contiene de 3.4 a 4% de
Cu, 0.5% de Mg y se admiten no mas del 0.8% de Fe y 0.8% de Si). Estos dos altimos
materiales presentan la ventaja de que no se oxidan: los materiales hechos con aluminio no
se oxidan porque en un medio oxidante éste se cubre con una densa pelicula de 6xido que
lo protege contra la corrosion; y el latén es también resistente a la oxidacion, y en concreto
no es atacado por el agua salada, razén por la cual se usa en la marina. [7] Dado que esta
resistencia a la oxidacién es una propiedad muy atractiva cuando el propdsito es el de
realizar medidas en el mar, se han seleccionado estos materiales para los ensayos puesto
que ahorrarfan el tramite de tener que procuratle al cilindro un recubrimiento antioxidante,
que es lo que habrfa de hacerse con los cilindros de hierro en caso de que supusieran la

mejor apuesta.

2 www.mundoceys.com
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En cuanto al tipo de dispositivos fabricados, la experiencia acumulada con los
sensores de lofina en cuanto a manejabilidad y fragilidad de éstos, condujo a la eleccién de
tapers cuyos parametros fundamentales fueran L, = 10 mm y o = -0.2, aunque se vario el
diametro del cuello para ver si su efecto era acusado o no en esta segunda propuesta. Los
didmetros de los cuellos de los Zapers variaron entre 35 y 40 um. Se utilizaron capilares de
distintos materiales cuya longitud variaba: para los cilindros de vidrio y metalicos era de 70
mm, y para los de ceramica de 100 mm. El diametro interno del capilar era de 1 mm para

los capilares de vidrio, de 1.5 mm para los de ceramica y de 3 mm para los metalicos.

Los dispositivos producidos se muestran en la figura 4.3, en la que se observan
diversos sensores fabricados con capilares de diferentes materiales, y en la que se pone de

manifiesto tanto la sencillez como la robustez de la propuesta.

Figura 4.3: Diferentes sensores basados en tubos capilares (de arriba abajo: vidrio,

ceramica y metal).

4.3 Caracterizacion de los sensores

Tanto el montaje experimental como el procedimiento seguido en la realizacion de
las medidas es idéntico al llevado a cabo con el sensor de temperatura descrito en el
capitulo 3, ver figura 3.8. De nuevo, como fuente de luz se usé un LED comercial con una
longitud de onda de pico de 820 nm, para la cual la fibra es monomodo, por su

compacidad y estabilidad, y la potencia transmitida se mide con el detector HP comercial.

Se realizaron diferentes series de medidas con los dispositivos fabricados para
analizar su comportamiento con respecto al cuello de los #gpers y al material del cilindro con

que se han fabricado, asi como para conocer la evolucién de este comportamiento con el
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tiempo. También analizaremos el efecto del método de fabricacion en la respuesta obtenida

por el sensor.

En esta ocasién la caracterizacion se llevo a cabo tnicamente introduciéndolos en
agua, sin hacer la comparaciéon con medidas en la camara climatica. Como se expuso en el
capitulo 3, el sensor se sumergia en un recipiente con agua cuya temperatura se variaba de
forma continua y controlada generalmente entre 5 (a veces incluso menos) y 40 °C
mediante una placa calefactora en series ascendentes y descendentes de temperatura, las
cuales se llevaban a cabo inmediatamente después de las ascendentes. Para la toma de datos
de las series descendentes se apagaba la placa y se esperaba hasta que la temperatura
disminuyera de forma natural hasta alcanzar aproximadamente la temperatura ambiente,
momento en el cual se extrafa parte del agua contenida en el recipiente y se afiadia agua mas
fria para que mezclandola disminuyera aun mas la temperatura. Con el agitador magnético

se obtenfa una temperatura lo mas uniforme posible.

4.4 Resultados de la caracterizacion

En primer lugar se mostraran los resultados obtenidos con las medidas que se
realizaron para la conocer las posibilidades que nos brindaban, en cuanto a variacion de la
respuesta del sensor, los distintos materiales con que fabricamos el sensor. A continuacion,

se expone la evolucién de dicha respuesta con el tiempo.

4.4.1 Comportamiento respecto al material del cilindro

Ya se ha mencionado anteriormente que en la fabricacion de sensores se utilizaron
capilares de distintos materiales, en concreto capilares de vidrio, ceramica y metal, siendo
ademas varios los metales empleados (dural, latén y hierro). Se expone seguidamente los

resultados obtenidos en la caracterizacion de todos ellos por orden cronoldgico.

¢ Capilares de vidrio

En primer lugar se va a estudiar el comportamiento de este tipo de sensores cuando
estan fabricados a partir de un tubo capilar de vidrio. Podemos ver en las figuras 4.4 y 4.5
una muestra del resultado de la caracterizacion de dos de estos sensores. En ellas se
representa la potencia transmitida por el dispositivo al variar la temperatura del medio

exterior. En la primera figura se ha representado la potencia relativa para poder comparar
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las curvas, ya que las medidas se realizaron bajo diferentes condiciones de insercion de luz y
el nivel de potencia obtenida no era el mismo. Esto significa en este caso que se referencian
todas las curvas al valor de la potencia a la que se alcanza la saturacioén en la primera de las
medidas. En dicha grafica se muestran varias medidas realizadas Unicamente en series
ascendentes de temperatura. En la segunda figura se muestran tanto dos series ascendentes
de temperatura, representadas con marcadores solidos, como una serie descendente,

representada con marcadores huecos.

Primeramente hay que sefialar que en todos los casos la potencia transmitida por la
fibra aumenta al hacerlo la temperatura, si bien algunos sensores presentan regiones
anomalas que comentamos mas adelante. Es notable también la buena repetibilidad de las
medidas que han mostrado los sensores. En la primera figura se han representado varias
series de temperatura ascendente. Se observa que el comportamiento es el mismo en todas
ellas, y que a partir de una cierta temperatura los valores obtenidos para la potencia
transmitida se estabilizan. Esto es debido seguramente a que, tal y como mencionamos, el
taper se pegd estirado por lo que al aumentar la temperatura llega un momento en que no
puede estirar mas. En la segunda figura se han representado dos series de temperatura
ascendente y una descendente, y se advierte que el sensor muestra un comportamiento
lineal para un determinado rango de temperatura pero que a partit de unos 23°C se
produce una variacién abrupta que probablemente sea debida a variaciones inhomogéneas
de la geometria del zgper debidas a que la fibra sufre algin tipo de torsién provocada en el
proceso de fijacion al capilar de vidrio. De nuevo se advierte que el comportamiento es el
mismo en todas las medidas y que ademas no presenta histéresis ya que la serie descendente
esta practicamente sobre la ascendente. Ambas caracteristicas son muy deseables para
garantizar unas medidas fiables. Ademas, el rango dinamico en ambos casos es aceptable
para las temperaturas de interés, que es el rango de variacion de la temperatura del agua del

mar.
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Figura 4.4: Respuesta de un sensor fabricado con un zgper de 35 pm de didmetro de
cuello fijado a un capilar de vidrio. Las tres curvas corresponden a medidas realizadas

en series ascendentes de temperatura.
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Figura 4.5: Respuesta de un sensor fabricado con un Zaper de diametro de cuello de 40
pm fijado a un capilar de vidrio. Las curvas corresponden a medidas realizadas en series

ascendentes (marcador solido) y descendentes (marcador hueco) de temperatura.
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Los valores obtenidos para la sensibilidad son mejores a los obtenidos con los
sensores de temperatura fabricados con lofina en un factor 2. Se muestra en la tabla 4.1 la
sensibilidad de los dos sensores, que fueron producidos a partir de fapers de diferentes
diametros de cuello, si nos fijamos unicamente en la regiéon en la que la variacién no se

satura ni sufre saltos bruscos.

Diametro de cuello del taper Sensibilidad del sensor
Sensor
(1m) (dB/°C)
A60 (figura 4.4) 35 0.13
S2 (figura 4.5) 40 0.12

Tabla 4.1: Datos de los sensores fabricados con capilares de vidrio.

Comparando dichas sensibilidades, se puede comprobar que en ambos es muy similar
aunque algo menor en el sensor de cuello mayor. Sin embargo, en otros sensores de 35 um

se han obtenido sensibilidades comparables o menores que las obtenidas con el de 40 pum.
Esto hace pensar que ademas de la geometria del Zaper, la forma en que se fija la fibra al
cilindro es critica para la sensibilidad del sensor, y que con zgpers fabricados con los mismos
parametros fundamentales al fijarlos al cilindro se obtienen sensores muy diferentes en

cuanto a su respuesta.

¢ Capilares cerdmicos

Aunque la sensibilidad de los sensores fabricados con cilindros de vidrio se
demuestra mayor a la que se obtenia con los sensores de lofina, serfa deseable que en la
medida de lo posible pudiera mejorarse atin mas. Para ello se comenzé a producir sensores

con capilares de otros materiales diferentes al vidrio, ceramicos por ejemplo.

Los resultados obtenidos con los sensores elaborados con capilares de ceramica
mostraron una sensibilidad muy similar a las obtenidas con capilares de vidrio. Un ejemplo

puede verse en la figura siguiente:
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Figura 4.6: Comportamiento de un sensor fabricado con tubo capilar de ceramica. Las

curvas corresponden a las medidas realizadas con un Zgper de 35 pm de didmetro de

cuello.

En la figura se observa que la respuesta tiene dos regiones de sensibilidad diferente: la
inicial, en la que se observa una alta linealidad y donde se obtiene la mayor sensibilidad; y la
zona previa a la saturacioén de la respuesta, en la que las variaciones de potencia son ya muy
pequenas. En la zona entre ambas regiones los datos son un poco confusos y se ven hasta
dos zonas de variacién anémala de la respuesta, de nuevo probablemente debidas a

torsiones de la fibra.

Si para conocer la sensibilidad del sensor se ajustan a una recta los datos de la
primera region, entre 7 y 17 °C, se observa que los valores son del orden de los obtenidos
para los capilares de vidrio. En la tabla 4.2 puede verse la sensibilidad de este sensor y que

comparada con las de los sensores A60 y S2 no se obtiene ninguna mejora.

Diametro de cuello del taper Sensibilidad del sensor
Sensor
(um) (dB/°C)
A64 (figura 4.6) 35 0.12

Tabla 4.2: Datos de un sensor fabricado con capilar de ceramica.
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¢ Capilares metalicos

Los sensores fabricados con cilindros de ceramica se desecharon como opciéon
porque no suponian mejora alguna de la sensibilidad en comparacién con los de vidrio. Se
pasé entonces a producir sensores con cilindros metalicos de diversos tipos. Los zapers
utilizados para la fabricaciéon de sensores en este caso se escogieron siempre de 35 pm de

diametro de cuello.

En las figuras 4.7 y 4.8 se representa la respuesta a la variacion de la temperatura de
varios sensores elaborados con cilindros de dural. El sensor de la figura 4.7 se adhiri6 tras
una calibracién preliminar para encontrar la posicién en la que se obtenia un mejor rango

dinamico, y el de la figura 4.8 se fij6 estando estirado y sin calibracién previa.
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Figura 4.7: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Dural.
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Figura 4.8: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Dural.

En las figuras 4.9 y 4.10 se presenta la respuesta obtenida por un par de sensores fabricados
esta vez con cilindros de laton. En este caso, ambos sensores se pegaron intentando

calibrar inicialmente.
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Figura 4.9: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Laton.
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Figura 4.10: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Laton.

En las figuras 4.11 y 4.12 se muestran los resultados de dos sensores fabricados con
cilindros de hierro. Ahora, el sensor de la figura 4.11 se pegd cuando estaba estirado y el de

la figura 4.12 se adhiri6 intentando calibrar primeramente.
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Figura 4.11: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Hierro.
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Potencia transmitida (dB)
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Figura 4.12: Comportamiento de un sensor con tubo capilar metalico de Hierro.

Se puede observar en todas ellas que en general el comportamiento es mejor que el

que presentaban los sensores con cilindro de vidrio puesto que tanto la sensibilidad como

el rango dinamico aumentan. Esto era de esperar puesto que el coeficiente de dilatacion

térmica es mayor en los metales que en el vidrio. Se ve también que en general no aparece

en ninguna de ellas una regién de comportamiento lineal. Sin embargo, la alta repetibilidad

de las medidas realizadas con un sensor determinado permite conocer en qué punto nos

encontramos una vez que el sensor se haya calibrado, ajustando esta vez su respuesta a un

polinomio.

Se muestra en la tabla 4.2 las sensibilidades correspondientes a los sensores

anteriores. Para el calculo se ha considerado unicamente las zonas de maxima variaciéon que

pueden considerarse lineales. Se apunta también el rango de operacion del sensor en esas

zonas lineales. En un par de sensores la respuesta muestra dos zonas lineales.

Sensor Material del capilar Sensibilidad (dB/°C) Rango de operacion
S22 (figura 4.7) Dural 0.64 0.30 4-15°C 15-25°C
S19 (figura 4.8) Dural 0.26 14-27°C
S25 (figura 4.9) Latén 0.46 5-20°C
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Continuacion

Sensor Material del capilar Sensibilidad (dB/°C) Rango de operacion
S21 (figura 4.10) Latén 0.32 0.17 9-16°C 23-31°C
S18 (figura 4.11) Hierro 0.24 9-18°C
S13 (figura 4.12) Hierro 0.36 9-23°C

Tabla 4.2: Datos de los sensores fabricados con capilares metalicos.

Se observa que con los cilindros de metal pueden obtenerse variaciones de hasta 0.5 dB por
grado centigrado si nos concentramos unicamente en las zonas lineales, lo que supone un
orden de magnitud mayor que lo que se obtuvo con los sensores basados en la deposicion
de lofina sobre un zzper. Esto significa una mejora considerable de la sensibilidad aunque el
rango de operacion del dispositivo ha disminuido con respecto a los sensores de lofina en
la zona lineal. En los sensores en que se observan dos zonas lineales el rango de operacion
se reducirfa mas si solo se usara una de ellas, o tendrfa un rango de temperaturas

intermedias en las que no podtia usarse.

Si se quisiera aumentar el rango de operacion del sensor, en el caso en que los
rangos de temperaturas mostrados en la tabla 4.2 fueran insuficientes, ya se ha mencionado
que podrian ajustarse sus respuestas a un polinomio. Para ver a qué tipo de ajuste habria
que recurrir en ese caso, se han hallado los polinomios que mejor se corresponden con las
respuestas de los sensores, y se ha observado que el orden del polinomio oscila entre 3 y 6,
en funcion de la forma de la curva de respuesta del sensor. De esta manera: para el sensor
S18 bastarfa con un polinomio de orden 3; para los sensores S19, S25 y S13 serfa necesario
uno de orden 4; para el S22 uno de orden 5; y para el S21 un polinomio de orden 6. Pero lo
mas comun es que sean de orden 4 o 3 ya que son los polinomios que se corresponden a la
forma de la curva de respuesta obtenida mas comunmente. En caso de optar por esta

posibilidad, el rango de operacion y el rango dinamico aumentan notablemente.

En algunos casos se observaron ciertas variaciones abruptas en el comportamiento
de los sensores, como en el caso de las figuras 4.5 y 4.6, debido como ya hemos dicho a
variaciones inhomogéneas de la geometria del Zaper por torsiones de la fibra, aunque en

general se obtienen curvas suaves y de amplio rango dinamico. Por otro lado, no se observa
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una relacion clara entre la manera en que se fija la fibra (estirada o calibrando previamente)
y la forma de curva que nos da la respuesta con la temperatura, puesto que se obtienen
curvas de formas similares al asegurar la fibra de diferentes modos, asi como formas muy
distintas de curva al fijar la fibra utilizando el mismo protocolo. Lo que si se observa es un
mayor rango dinamico con el método de calibrado que cuando se fija la fibra estirada,
ademas de que en el primer caso se puede controlar mejor la fijacion de la fibra para
minimizar las probabilidades de que la fibra sufra torsiones que perjudiquen la respuesta
obtenida con el sensor. Por tanto, se puede concluir que interesa utilizar el método de
calibrado para la fijacién de la fibra puesto que mejoran la respuesta de los sensores. En
cuanto a la dependencia de la sensibilidad con el metal del capilar con que se ha construido
el sensor, se observa que las diferentes respuestas tienen una sensibilidad parecida para
todos ellos: aunque parece que con cilindros de Dural se obtienen los mejores resultados,
los valores se encuentran en una horquilla bastante amplia. Esto deja libertad de eleccion
del material del capilar de forma que se consigue con esta configuracién una versatilidad
muy grande ya que se puede adaptar el material del sensor a las necesidades impuestas por
el medio en el que se vayan a realizar las medidas. En nuestro caso, que estamos
interesados en medir la temperatura del medio marino, podriamos quedarnos con los
cilindros de Dural o Latén que no se oxidan en contacto con el agua y muestran un rango

dinamico grande.

Resumiendo: como en la respuesta del sensor tiene mas influencia el estado inicial
del #aper cuando se fija al capilar que las variaciones en la sensibilidad que provoca el uso de
un tipo de metal u otro, es primordial tener una técnica lo mas perfeccionada posible para
la fabricacion de los sensores, siendo preferible el método de calibrado previo a la fijacion.
Se ha mostrado también que los dispositivos podrian usarse como sensor con un amplio
rango de operacién, calibrandolo apropiadamente, puesto que su comportamiento es

siempre el mismo.

4.4.2 Comportamiento frente a series ascendentes y descendentes de

temperatura

Para comprobar si efectivamente aparece o no histéresis, se muestran a
continuacién los resultados obtenidos en la realizacion de series ascendentes vy
descendentes de temperatura durante las caracterizaciones de estos sensores. En las graficas

413, 4.14, 415 y 4.16 se muestran ambas medidas superpuestas para su mejor
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comparacion. Las series ascendentes de temperatura se representan mediante marcadores

solidos y las descendentes con los marcadores huecos.
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Figura 4.13: Series ascendente y descendente de temperatura para un sensor fabricado

con cilindro de vidrio. Se corresponde con el sensor de la figura 4.5.
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Figura 4.14: Series ascendente y descendente de temperatura para un sensor fabricado

con cilindro de Dural. Se corresponde con el sensor de la figura 4.7.
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Figura 4.15: Series ascendentes y descendentes de temperatura para un sensor fabricado

con cilindro de Latén. Se corresponde con el sensor de la figura 4.9.
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Figura 4.16: Series ascendente y descendente de temperatura para un sensor fabricado

con cilindro de Hierro. Se corresponde con el sensor de la figura 4.12.

Se hace patente en todas ellas que en general no aparece histéresis en las medidas.

Los marcadores de las series descendentes estan practicamente encima de los de las series
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ascendentes. Como ya se mencioné anteriormente, esa es una caracteristica muy deseable
para un sensor puesto que nos garantiza que durante el periodo de vida del sensor el

comportamiento es siempre el mismo.

4.4.3 Evolucion temporal de Ia respuesta del sensor

Ademas, se procedié a medir la respuesta de los sensores con el paso del tiempo
para estudiar como es esa evolucion a corto, medio y largo plazo. En casi todas las figuras
que se muestran a continuacién se representa la potencia relativa en general al valor de la
primera temperatura comun a ambas medidas que nos permita comparar la forma de las
curvas, ya que al transcurrir més tiempo entre las medidas las condiciones de insercién de

luz pueden variar de unas a otras y la potencia obtenida no ser comparable.

Se presentan primero los resultados para las medidas realizadas en un intervalo de
tiempo de pocos dias. Dichos resultados pueden verse en las figuras 4.17, 4.18 y 4.19, en las
que se representa la respuesta de un mismo sensor en dos medidas realizadas entre las que

ha trascurrido una semana.
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Figura 4.17: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de

Laton. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de 1 semana de diferencia.
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Figura 4.18: Evolucion temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Dural. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de 1 semana de diferencia. Se

corresponde con el sensor de la figura 4.14.

¢ 17/06/2003 ® 24/06/2003

44,0 :
|
|
450 Lo ‘f7f”f”””””””f.glﬂ
aa] : o
© |
N [
46,0 | |
«
= i “.
= 470 ¢ ! L
g I .“.
© -480 | [ .00
= 0%
© | o”
O 490 |-l gg®
= ‘0@
£ 500 z:’
000800%®
-510 . ! . .
0 5 10 5 20 25 30 35

Temperatura (°C)

Figura 4.19: Evolucion temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Latén. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de 1 semana de diferencia. Se

corresponde con el sensor de la figura 4.10.
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Se hicieron medidas también a medio plazo, que son las que se muestran en las

siguientes tres graficas. Las medidas estaban espaciadas en el tiempo entre tres y seis meses.
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Figura 4.20: Evolucion temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Dural. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de tres meses de diferencia. Se

corresponde con el sensor de la figura 4.7.
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Figura 4.21: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Laton. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de 4 meses de diferencia. Se

corresponde con el sensor de la figura 4.10.
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Figura 4.22: Evolucion temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Hierro. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de 6 meses de diferencia. Se

corresponde con el sensor de la figura 4.12.

Por dltimo, se muestran a continuacion las graficas de las medidas realizadas a largo
plazo junto con las curvas iniciales y a medio plazo si las hubiera, para comparar las
respuestas, que se representan como marcadores huecos. El intervalo de tiempo

transcurrido entre medidas fue de un afo y tres meses.
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Figura 4.23: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Dural. Se muestra las series correspondientes a la primera medida, a una medida a

medio plazo y a las medidas tomadas un afio y tres meses después. Se corresponde con
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Figura 4.24: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Laton. Se muestra las series correspondientes a la primera medida, a una medida a

medio plazo y a la medida tomada un afio y tres meses después. Se corresponde con el
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sensor de la figura 4.10.
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Figura 4.25: Evolucién temporal de la respuesta de un sensor fabricado con cilindro de
Hierro. Las medidas fueron tomadas con un intervalo de un afio y tres meses de

diferencia. Se corresponde con el sensor de la figura 4.12.

Se aprecia en todas ellas que a corto plazo la forma original de la curva se mantiene
sin apenas cambios mientras que a medio plazo se ha producido cierto desplazamiento en
el eje de la temperatura que hace que el reescalado no sea suficiente para reconocer la curva
inicial de respuesta del sensor puesto que sufre ligeras variaciones. Tal y como se observa
en la figura 4.20, aunque la curva haya cambiado de forma las respuestas vuelven a ser
repetibles, por lo que caracterizando de nuevo el sensor antes de tomar nuevas medidas,
(para conocer la forma actual de la curva) podria volver a utilizarse sin problemas. El
desplazamiento mostrado en las medidas a medio plazo se observa también en las medidas
a largo plazo, aunque ahora el cambio de forma de la curva es mucho mas acusado. Cambia
tanto el rango dindmico como la sensibilidad. De hecho, en general suele ser menos
sensible excepto algunas excepciones como la de la figura 4.23, pero el comportamiento es
mas regular en todos los casos, es decir que en los sensores en que existian se suavizan las

zonas de variacion anomala. Ademas las respuestas siguen siendo repetibles, en general.

Este cambio en la respuesta del sensor, tanto para disminuir como para aumentar la
sensibilidad del sensor, podria deberse a que el pegamento se hubiera degradado de alguna
manera en ese plazo o a la evolucion natural del pegamento con el tiempo (endurecimiento,

desprendimiento, etc).
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4.5 Conclusiones

De nuevo se ha probado que este tipo de sensores son adecuados para la medida de

variaciones de temperatura en agua u otros liquidos.

» Se ha comprobado la sensibilidad tan acusada que los pers muestran frente a cambios

en su geometria.

» Se ha caracterizado el comportamiento de sensotes fabricados con #apers aprovechando
la alteracion de la respuesta de una fibra estrechada frente a cambios en su curvatura,

objetivo interesante desde el punto de vista del estudio de este tipo de fibras.

» Se ha petfeccionado la técnica de fijacion de las fibras estrechadas a los cilindros
capilares para aumentar el rango dinamico del sensor y para minimizar en lo posible las
variaciones anémalas en la respuesta debidas al hecho de que se desconoce cémo esta

colocado el Zaper en su interior.

> Estos sensores mostraron tener un buen comportamiento atendiendo a diversas
razones: rango dinamico amplio, ausencia de histéresis y alta sensibilidad. La respuesta
podria ajustarse a una recta o a un polinomio dependiendo del rango de operaciéon que

interese.

» Del estudio de la evolucion temporal de las medidas se puede concluir que el buen
comportamiento (repetibilidad, ausencia de histéresis, etc) lo sigue manteniendo, si bien
la forma de la curva puede variar con el paso del tiempo. Mediante una nueva

caracterizacion podrian utilizarse con las mismas garantias que al inicio.

»  Muestran las mismas ventajas que los sensores de temperatura mostrados en el capitulo
anterior: de nuevo los sensores producidos son robustos, de pequefio tamafio y
sencillos, el esquema de alimentacion y deteccion es simple y son también

independientes de la polarizacion.

» Como ventaja afiadida, podemos sintonizar el rango dinimico de los sensores mediante

la adecuada eleccion del material del capilar.

» Dado que los Zapers son siempre fragiles, el hecho de encapsulatlos en capilares aporta
robustez al dispositivo, y lo hace muy adecuado para su uso en medios hostiles y en
particular en el mar. Al no encontrarse el Zaper en contacto con el medio exterior la

medida de la temperatura es independiente de la composicion quimica de éste. Todas
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estas caracteristicas resultan muy interesantes para la inclusién de este tipo de sensor en

una plataforma para la realizacion de medidas zn-situ.

El rango dinamico y la sensibilidad que presentan en el rango de temperaturas en que
se espera que se produzcan las variaciones del agua del mar son satisfactorios. Esto los

hace adecuados para medidas de temperatura en ambientes naturales.
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CAPITULO 5

SENSOR DE SALINIDAD BASADO EN FIBRAS
TAPERED CON DOBLE RECUBRIMIENTO

La salinidad es un parametro de gran interés en estudios de tipo biolégico y
medioambiental puesto que permite obtener informacién tan relevante como son la
composicion de las cuencas de drenaje (la salinidad se ve muy influida por la composicion
de las rocas y tierras que forman la cuenca), el tiempo y el tipo de circulacion de las aguas
(Ia salinidad esta influida asimismo por el tiempo que el agua esta retenida en un mismo
lugar o por si la cuenca es abierta o cerrada ya que eso modifica las aportaciones que puede
recibir esta agua), el tipo de vida que se puede encontrar en esas aguas (se cree que ciertos
valores intermedios de salinidad limitan la distribucién de especies) y también sobre
cambios climaticos (cambios en la salinidad superficial de océanos tropicales suponen
cambios en los fendmenos de transporte a gran escala). [1] Por estas razones proponemos
realizar un sensor basado en fibras estrechadas para la medida de este parametro. En el
pasado el grupo de investigacion realizé un sensor de salinidad basado la resonancia de
plasmones superficiales en fibras D con doble recubrimiento metal-dieléctrico, y esto nos
ha llevado a intentar reproducir los resultados con fibras estrechadas para aprovechar las
ventajas que confiere la simetria de este tipo de fibras, a la vez que para comprobar el
efecto de una multicapa como medio transductor para aumentar la sensibilidad de las fibras

tapered.

Los primeros resultados que se muestran se obtuvieron durante la realizaciéon del
proyecto fin de carrera de Francisco Javier Bueno para la obtencion del titulo de Ingeniero
Electrénico, con quien pude colaborar en la caracterizacién de los dispositivos. Los
resultados posteriores se estin desarrollando dentro del proyecto ROMA' financiado por la

comunidad de Madrid.

I ROMA (Nueva generacién de refractometros de fibra optica para aplicaciones medioambientales),

referencia GR/AMB/0615/2004.
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En la primera parte del capitulo se hara un repaso del fenémeno de resonancia de
plasmones superficiales para posteriormente pasar a comentar nuestra propuesta de sensor
de salinidad, novedoso hasta la fecha, basado en resonancia de plasmones superficiales en
tibras fapered con doble recubrimiento metal-dieléctrico. Los resultados que se han obtenido

en este estudio se recogen en dos publicaciones y varias contribuciones a congresos. [2,3]

5.1 Resonancia de plasmones superficiales

Los plasmones superficiales son un concepto bien establecido que ha sido
ampliamente estudiado tanto tedrica como experimentalmente durante afios. En este
apartado se presentara en primer lugar un resumen de las caracteristicas mas significativas

del fenémeno para describir después algunas de sus aplicaciones.

5.1.1 Teoria

Los plasmones superficiales son ondas electromagnéticas guiadas que se propagan a
lo largo de la intercara entre dos medios, cuya distribuciéon de campo decae
exponencialmente al aumentar la distancia a la intercara, pero tiene un comportamiento
oscilatorio a lo largo de ella. El fenémeno puede describirse como la oscilacién colectiva

del plasma de electrones libres en la frontera metalica.

Los medios en contacto pueden describirse por un tensor dieléctrico local que, en
general, sera complejo y dependiente de la frecuencia. Para que la solucién sea confinada,
apareciendo as{ el plasmén superficial, se tiene que cumplir que la parte real de una de las
constantes dieléctricas sea negativa. En particular, si consideramos un medio dieléctrico
con constante dieléctrica € en contacto con el vacio, se tiene que verificar la desigualdad
Re(e)< -1. Esta condicién sélo se verifica en un rango de frecuencias ligeramente por
encima de cada una de las bandas de absorciéon mas significativas del medio. [4] A las
longitudes de onda 6pticas la condicion mencionada anteriormente se cumple para varios
metales, de los cuales los mas cominmente utilizados son la plata y el oro (el primero por
su pico de resonancia tan afilado y el segundo por su mayor estabilidad a largo plazo). En el
caso de tener en contacto un medio metalico (de constante dieléctrica €,=¢_+ i€, con

un medio dieléctrico no absorbente (¢, > 0 y €, es real), para que exista un plasmoén

superficial ha de cumplirse: €, < -g,. [5]
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Estas ondas pueden ser excitadas también cuando la intercara entre dos medios
transparentes esta recubierta con una capa delgada (decenas de nanometros) de un metal,
siempre y cuando ese espesor sea lo suficientemente pequefio como para permitir que parte
de la energfa de la luz atraviese la capa metalica. Asi, para angulos mayores al angulo critico
toda la luz es reflejada por la superficie metalica, excepto para un rango de angulos para los
cuales las condiciones de casamiento del momento son tales que puede excitarse una onda
electromagnética de superficie (plasmon superficial) en la intercara entre el metal y el medio

de menor indice de refraccion. [6]

Estos plasmones superficiales son modos guiados transversales magnéticos (TM: El
vector magnético es perpendicular a la direccion de propagacion del plasmon y paralelo al
plano de la intercara) que se propagan en la intercara de un metal y un dieléctrico y que
aparecen como soluciones de las ecuaciones de Maxwell al considerar las condiciones de
contorno del sistema. Dada su naturaleza transversal pueden interaccionar con campos
electromagnéticos externos, de manera que un haz con polarizacion TM podra excitar
plasmones superficiales cuando la componente longitudinal del vector de ondas del haz
incidente coincida con la parte real del vector de ondas del plasmén superficial que
depende esencialmente de las constantes Opticas de los medios en contacto a una
frecuencia 6ptica determinada. La constante de propagacion de la onda plasmon superficial
propagandose en la intercara entre un dieléctrico semi-infinito y un metal esta dada por:

2
gmns

B=k (.1)

g, +n;
donde: k = N° de onda del vacio
g, = Constante dieléctrica del metal

n, = Indice de refraccion del dieléctrico

Su valor es siempre mayor que la constante de propagacion de la onda que se propaga por
el dieléctrico de manera que no se puede excitar un plasmoén simplemente mediante una
onda que incide en la intercara metal-dieléctrico. Para que eso ocurra, el momento de la
onda incidente ha de ser incrementado para que coincida con el del plasmén superficial.
Este cambio de momento se consigue, como veremos a continuacion, mediante la reflexion
total atenuada en acopladores de prisma y gufas de onda, y con difraccién en la superficie

de redes de difraccion. [7]
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Cuando se produce la resonancia, la excitacién del plasmoén superficial se pone de
manifiesto porque la intensidad de la luz reflejada en el metal cae a un nivel muy bajo
debido a la transferencia de energfa de la onda que se propaga por el dieléctrico al plasmén
superficial. El efecto se ve maximizado cuando la componente del vector de propagacion
de la luz incidente a lo largo de la intercara es exactamente igual al vector de propagacioén

del plasmon.

Debido a las grandes pérdidas en la capa metalica, el plasmén superficial se propaga
con gran atenuacion en el visible y el infrarrojo cercano. El confinamiento del campo en las
cercanfas de la intercara es elevado, la amplitud del campo es maxima en la intercara de los

dos medios y decrece exponencialmente en ambos tal y como se observa en la figura 5.1.

%
Hi

Dieléctrico Metal

z=0 z

Figura 5.1: Esquema de la amplitud del campo en los medios metal y dieléctrico y en la

intercara de ambos.

Las longitudes de propagacion de los plasmones son cortas (del orden de varias micras) ya
que los plasmones son ondas evanescentes y se van amortiguando mas o menos rapido
dependiendo del tipo de metal que se haya depositado. La distribuciéon del campo
electromagnético del plasmon es altamente asimétrica ya que aproximadamente el 90% del
campo esta concentrado en el dieléctrico (ademas, la extension de la onda es diez veces mas
grande en el dieléctrico que en el metal) de manera que una modificacién local en el indice

del dieléctrico afectara notablemente a las condiciones de excitacion del plasmon.

Un sensor basado en la excitacion 6ptica de plasmones superficiales puede detectar
directamente cualquier pequena modificaciéon de las constantes Opticas del medio
dieléctrico en contacto con el metal, y ademas, dada la naturaleza superficial del fenémeno,
se detectaran los cambios producidos unicamente en una regiéon estrecha en la inmediata
proximidad de la pelicula metalica. Por tanto, el fenémeno de resonancia de plasmon es
completamente no especifico en tanto en cuanto cualquier magnitud que sea capaz de

variar las constantes opticas (el indice de refraccion, por ejemplo) del medio externo va a
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provocar una respuesta del sensor, es decir que puede haber diferentes magnitudes que
produzcan la misma respuesta. Esto que puede parecer una limitacion es muchas veces una
ventaja, como en el caso de los sensores quimicos que comentaremos mas adelante, ya que
aunque el fenémeno no es capaz de distinguir las reacciones quimicas que han tenido lugar,
la especificidad del andlisis reside en la seleccion de pares de sustancias que presenten

interacciones especificas.

5.1.2 Posibles configuraciones para Ia excitacion de plasmones

Como ya se menciond en el apartado anterior, existen diversas configuraciones para

excitar plasmones superficiales. Estas se han representado en la figura 5.2.

Onda optica

Prisma g,

Metal e ,e 0 g

'm?

Dieléctrico g,

Onda optica =1

Dieléctrico g, __
Metal g

(b)

Dieléctrico g,
Onda 6ptica™__ ~— __ ~— ___/J/;/Metal g,
guiada — — — —, —— —
B> )

> >
I

<4 Guia optica

(c)

Figura 5.2: Posibles configuraciones para la excitacion de plasmones superficiales.
(a) Acoplamiento por un prisma, (b) Acoplamiento con una red de difraccién, y

(c) Acoplamiento por una gufa de ondas 6ptica.
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En todas ellas el principio es el mismo: cuando hay igualdad en los indices efectivos de la
onda luminosa y el plasmoén superficial se produce el acoplamiento y esto se traduce en una

pérdida de energfa del haz luminoso disipada en forma de calor. Veamos cada una de ellas:

» En el acoplamiento por un prisma (configuracién de Kretschmann, denominada asi
porque fueron Kretschmann y Otto los que descubrieron en 1968 el fenémeno de
excitaciéon de plasmones superficiales por medio de la reflexiéon total [8,9]) la luz
incidente sufre una reflexion total en la intercara entre la base del prisma y la capa
metalica que la recubre (cuyo espesor es de unos 50 nm). L.a onda evanescente
penetra la capa metalica y permite excitar un plasmon superficial en la intercara
entre el metal y el dieléctrico exterior ya que bajo ciertas condiciones de casamiento

de momento la onda genera las oscilaciones de plasma comentadas.

» En el acoplamiento por una red de difraccién la onda 6ptica se difracta en una
variedad de angulos de acuerdo con las caracteristicas de la red de difraccion. La
componente del momento de estos haces difractados a lo largo de la intercara se
diferencia de la de la onda incidente en multiplos del vector de onda de la red.
Cuando la componente total del momento a lo largo de la intercara de un orden
difractado es igual a la de un plasmoén superficial se produce el acoplamiento. Asi, el

periodo y amplitud de la red determina la longitud de onda de resonancia.

» En el acoplamiento con guia de onda éptica, el proceso de excitacién del plasmon
es analogo al que se produce con un prisma donde ahora la gufa de onda juega el
papel del prisma. La luz estd guiada en la gufa de ondas y cuando llega a la zona en
que se ha depositado el metal penetra a través de €él. Si la onda de plasma y el modo
guiado casan en momento se excitara un plasmoén en la intercara exterior del metal.
La sensibilidad de estos dispositivos es aproximadamente la misma que la que se
obtiene con prismas. La diferencia es que utilizando sistemas de guiado puede

controlarse mejor las caracteristicas de la luz incidente.

Los principales métodos de deteccién que se utilizan en sensores de resonancia de
plasmones superficiales son: la medida de la intensidad de la onda optica (reflejada o
transmitida) en las proximidades de la resonancia, la medida de las variaciones del minimo
de la resonancia en interrogacion angular, y la medida de las variaciones del minimo de la
resonancia en funcién de la longitud de onda. Sin embargo, existen otros métodos como es
el caso de la variaciéon de polarizacion (usando la birrefringencia inducida en la fibra), o de

la fase (utilizando un montaje interferométrico). De todos ellos, los mas empleados
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actualmente son los que miden la variacién del minimo de resonancia (en funcién de la
longitud de onda o el angulo) puesto que ofrecen un mejor cociente sefial/ruido en
comparacion con la medida de la intensidad luminosa, aunque éste ultimo presenta la
ventaja de que no requiere unos aparatos de medida tan caros y voluminosos. El rango de
operacion de los sistemas basados en medidas de intensidad esta limitado a la anchura del
pico de la resonancia, y en los basados en interrogaciéon angular y en longitud de onda
puede ser mucho mas ancho puesto que en estos sensores el rango de operacion esta

determinado por el rango angular o espectral que cubre el sistema de deteccion.

Analizaremos cada una de ellas mas detalladamente.

1) Sensores que utilizan el acoplamiento con un prisma mediante reflexién total

Se acaba de mencionar que se trata de la geometria mas utilizada en sensores de
resonancia de plasmones superficiales. Todos los métodos de deteccién antes mencionados

han sido probados en esta configuracion.

Normalmente, los dispositivos voluminosos de resonancia de plasmones
supetficiales basados en prismas dotan de gran flexibilidad en términos del indice de
refraccién que cubre. El uso de esta optica de alta calidad permite el desarrollo de sistemas
de resonancia de plasmones superficiales con ruido limitado haciendo posible las medidas

de alta resolucion.

Se han intentado desarrollar miniaturizaciones de estos sensores usando reflexion
total atenuada para permitir dispositivos moviles y compactos para aplicaciones en campo
como alternativa a los sistemas de laboratorio. En dichos dispositivos se sustituye el prisma
por un elemento sensor diferente como es el caso del sensor que propuso Karlsen [10] en
el cual los plasmones superficiales son excitados en una delgada gufa de vidrio mediante luz
blanca a multiples angulos. A la salida se obtienen bandas angulares discretas cada una de
las cuales es un espectro de reflexion de resonancia de plasmones diferente que representa
el promedio sobre un rango de angulos pequefio y que son debidas al diferente nimero de
reflexiones en el interior de la gufa. Mas recientemente, Texas Instrument ha desarrollado
una configuracién de sensor basado en resonancia de plasmones superficiales que integra
fuente de luz, detector y sistema 6ptico para la excitacion e interrogacion de los plasmones
[11], y que se basa en la detecciéon de la posiciéon angular de la resonancia del plasmén

superficial utilizando un LED y un aray CCD.
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2) Sensores que utilizan el acoplamiento con una red de difraccion

Las matematicas involucradas en el modelado de estas estructuras son mas
complejas que para los sistemas con prismas. Por esa razon, hacer un modelo de la

respuesta y el analisis de datos en los sensores basados en redes de difraccion es mas dificil.

Los sistemas opticos de interrogaciéon para estos sensores son esencialmente los
mismos que utilizan prismas, pero en el caso de usar redes de difracciéon no es necesario un
control preciso del espesor de la capa metalica. Ademas, a diferencia de lo que ocurtia en
los sensores que utilizaban prismas, en los sistemas que utilizan redes de difraccion el haz
de luz incidente atraviesa la muestra, por lo que para algunas aplicaciones el analito y la
célula de flujo (a las soluciones de analito se las hace pasar por una célula de flujo donde se
encuentra la superficie metalica para que interaccione con ella) habran de ser 6pticamente

tr ansparentes .

3) Sensores que utilizan el acoplamiento con una guia de onda dptica

LLa manera de excitar plasmones en estructuras que utilizan gufas de onda es analoga
a la de estructuras basadas en la configuracion de Kretschmann, sin embargo el uso de las
primeras proporciona ciertas ventajas como son la mayor simplicidad en el control de la
trayectoria Optica en el sistema, el pequefo tamafio, y la robustez. Tedricamente la
sensibilidad de estos dispositivos es la misma que para las configuraciones basadas en la
reflexion total atenuada. De nuevo, se han probado con ellas los principales de deteccion

que ya comentamos.

Vamos a distinguir entre el uso de fibras 6pticas y el uso de guias de onda 6ptica

integradas.

- Sensores basados en fibras 6pticas

La utilizacién de fibras opticas presenta numerosas ventajas: los sensores basados
en fibra optica presentan el mas alto grado de miniaturizacién de los dispositivos de
resonancia de plasmones superficiales y nos dejan libres de los problemas asociados a
desplazamientos mecanicos que llevan aparejados los prismas o las redes de difraccion.
Esta caracteristica en muy deseable en sensores quimicos y bioldgicos puesto que permite
la realizaciéon de medidas en lugares de dificil acceso o peligrosos donde es interesante una
buena flexibilidad mecanica y la posibilidad de transmitir sefiales Opticas a distancias

grandes. Por el contrario, con un prisma se puede elegir inicamente la polarizaciéon TM y
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con una fibra en la reflexién de la luz en la superficie del nucleo existe tanto la polarizacion
TE como la TM cualquiera que sea la polarizacién de la luz de entrada. Sélo la polarizacion
TM influye en la excitacion del plasmén por lo que, siempre que no se controle antes la
polarizaciéon (fuente, polarizadores, etc), en el mejor de los casos a la salida de la fibra
dispondremos tnicamente de la mitad de la intensidad incidente. En el caso de haber
excitado un plasmoén superficial con una onda guiada por el nucleo de fibra 6ptica no se
puede llevar a cabo una interrogacion angular pero si un estudio de la modulaciéon de la
intensidad o de la longitud de onda de resonancia, y se pueden distinguir dos tipos de

montajes en funciéon de si se estudia la luz transmitida o la reflejada por la fibra.

La utilizacion de una fibra 6ptica como sensor basandose en plasmones
superficiales fue propuesto en primer lugar por Jorgenson y Yee [12], que utilizaron una
fibra polimérica multimodo a la que se quité el revestimiento de una pequefia region y
sobre la que se depositd a todo alrededor del ntcleo una capa de plata para la resonancia de
plasmones superficiales en interrogacion de longitud de onda. Asimismo mostraron
también que el rango de operacion del sensor se puede adaptar a las necesidades de la
aplicacion especifica del sensor mediante el uso de una capa delgada adicional de dieléctrico
de alto indice de refraccién y fibras de alto indice de refraccién del nucleo [13]. Son
muchos los trabajos a partir de entonces en los cuales partiendo de una configuracién base
“fibra 6ptica + metal” intentan optimizar la sensibilidad y el rango de funcionamiento de
los sensores para una aplicaciéon particular afiadiendo un segundo recubrimiento con un
material de alto indice de refraccion que cambia el rango de indices de refracciéon que
podemos detectar con el sensor. [14,15] La sensibilidad a las variaciones en el indice de
refraccion se reduce en los sensores en los que se ha utilizado ese segundo recubrimiento
con respecto a los que no lo tienen debido a la menor concentracién de campo en el
analito. Una alternativa a las fibras multimodo para conseguir una mayor miniaturizacion
de los sensores es utilizar fibra monomodo, como se muestra en [16,17]. Se emplean fibras
monomodo puesto que presentan resonancia de plasmones superficiales bien marcadas ya
que solo un modo se propaga por la fibra a una determinada longitud de onda y porque las
fibras preservan la polarizacion de la luz incidente en ausencia de curvaturas, torsiones, etc.
El rango de operaciéon de los sensores de resonancia de plasmones superficiales usando
fibra monomodo es muy limitado pero puede ser ajustado con la capa adicional de
dieléctrico con alto indice de refracciéon que ya se ha mencionado. Los dispositivos [14-17]

usan fibras pulidas lateralmente.
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Se coment6 en el capitulo 1 que la manera de acceder al campo evanescente es la
disminucién del espesor del revestimiento, y para ello puede disminuirse bien unicamente el
revestimiento realizando un pulido lateral de una parte de éste (fibra D) o bien el diametro
total de la fibra (zgpers). En ambos casos, realizando el depdsito de una capa metalica
podremos excitar un plasmoén superficial, en el segundo caso en la superficie del nucleo
efectivo de la fibra y en el primero a varios nanémetros de él. Los sensores que usan fibra
monomodo pulida con un recubrimiento metalico que soporta plasmones superficiales
requieren de un control en el estado de polarizacion de la onda que se propaga por la fibra,
y en los fabricados con fapers, dependera de la geometria del tipo de recubrimiento que

posea el zaper.

El uso de sensores basados en fibras estrechadas como sensor de resonancia de
plasmones superficiales fue propuesto en primer lugar por Tubb [18] quien realizé6 un
sensor con fibra monomodo estrechada recubierta de forma asimétrica con una capa de

plata o cromo (ver figura 5.3).

Capa metalica

4 &/ A

Y
Campo guiado
Figura 5.3: Propagacion de una onda en una fibra estrechada. [18]

Estos sensores presentan ciertas ventajas: en primer lugar cabe mencionar su simplicidad
puesto que ahora se puede conservar la simetria de la fibra 6ptica sin manipular, el equipo
preciso para su uso es minimo (son innecesarios los equipos caros o voluminosos), y segun
se indica en [18] muestran un mayor rango de operacién que otros sensores con fibra tipo
D midiendo en transmision, aunque la sensibilidad a variaciones en el indice de refraccion
se reduce con respecto a éstos (comparese [16]). En este tipo de sensores hay que tener en
cuenta dos fenémenos: el indice efectivo de la onda que se propaga sufre una variacion al
atravesar la zona adelgazada y el indice efectivo del plasmoén depende del espesor del metal
que no es homogéneo a lo largo de la zona sensible. Se puede también estudiar la influencia
del tipo de depdsito realizado (simétrico o asimétrico) [19]. En el caso de un recubrimiento
simétrico se obtiene un solo pico de absorcién correspondiente al acoplamiento de

plasmoén clasico, y eligiendo el espesor de metal adecuado puede modularse el rango de
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indices a medir. Un cambio en la longitud de onda de trabajo puede ajustar también el
rango de indices de refraccion. Cuando se estudia el caso de un recubrimiento asimétrico se
rompe la degeneracion en polarizacién del plasmoén por lo que se observa una dependencia
del espectro de transmisién con la polarizacién de la luz incidente. Ademas, se excitan

varios plasmones, lo que se traduce en la aparicién de varios minimos en dicho espectro.

- Sensores basados en gufas de onda dpticas integradas

Los sensores de resonancia de plasmones superficiales basados en gufas de onda
oOpticas integradas resultan muy prometedores para el desarrollo de dispositivos multicanal

en un chip con el potencial de realizar analisis multicomponente de muestras complejas.

Las investigaciones pioneras en sensores Opticos integrados de resonancia de
plasmones superficiales fueron a finales de los ochenta [20], y desde entonces diversos
grupos han desarrollado dispositivos que utilizan guias de onda tipo s/b (consiste en una
capa delgada que hace de nucleo y que se encuentra en medio de capas de menor indice de
refraccién, quedando la luz confinada en la direccién perpendicular a las capas) [21] y gufas
de onda tipo channe/ (la luz se confina en un canal cuyo indice de refraccion efectivo es
mayor que el de los alrededores, para lo cual se quita una fina capa de material de forma

que quede en la direccion lateral una especie de cordillera). [22]

Como en el caso de los sensores que utilizaban fibras 6pticas, los dispositivos
integrados tienen un rango de operacion limitado, y se han estudiado varias alternativas
para ajustarlo a la regién de interés como es la fabricacion de guias de onda en vidrios de
bajo indice de refraccion, el uso de una capa de alto indice de refracciéon sobre el metal, y
de estructuras mas complejas. De nuevo la introduccién de capas adicionales redunda en

una disminucién de la sensibilidad.

Capas depositadas

Como metales activos, aparte del oro y la plata, pueden utilizarse otros metales
como el cobre, aluminio, sodio e indio, pero tienen mas desventajas ya que el indio es
demasiado caro, el sodio demasiado reactivo y el cobre y aluminio tienen una resonancia
demasiado ancha. [5] Algunos de los dieléctricos que se han utilizado para la segunda capa
dieléctrica son Mgl',, Ta,0;, SiO,,TiO,,... Tanto las capas metalicas como las dieléctricas

adicionales suelen producirse mediante la evaporacién en vacio y el sputtering. Se consigue
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también una mejora de la sensibilidad optimizando la forma y la densidad de las particulas

de metal en la superficie de la fibra.

5.1.3 Aplicaciones de los sensores basados en Ia resonancia de plasmones

superficiales.

A finales de los afios 60 Kretschmsnn y Otto demostraron la excitaciéon optica de
plasmones superficiales por el método de reflexion total atenuada, y a finales de los 70 se
vio el enorme potencial que mostraban los plasmones superficiales para la caracterizacion
de capas delgadas mediante el trabajo de Pockrand [23,24] y de monitorizaciéon de procesos
en las intercaras metalicas. Mencionamos especialmente el trabajo de Pockrand por el
interés que tiene para este trabajo ya que realizé pruebas recubriendo la capa metalica con
distintos materiales, y comprobd que con recubrimientos transparentes a frecuencias
opticas la posicion del minimo de resonancia se desplaza hacia angulos de incidencia
mayores aumentando ademas la anchura a media altura del pico mientras que al utilizar
recubrimientos absorbentes a frecuencias Opticas el minimo también se desplaza hacia
angulos mayores pero las curvas se ensanchan, se hacen asimétricas y el minimo es menos
pronunciado. En 1982 el uso de resonancia de plasmones superficiales en deteccion de
gases y biosensores fue probado por Nylander y Liedberg [25]. A partir de entonces el
interés de la comunidad cientifica por ellos ha ido en continuo aumento y se han ido
desarrollando nuevos dispositivos para la medida de parametros fisicos, quimicos y
biolégicos ya que existe la necesidad de detectar y analizar sustancias quimicas y biologicas
en diversas areas como medicina, medioambiente, biotecnologia, monitorizaciéon de
alimentos, etc. Con todo, donde se ha producido un auge mas acusado de esta tecnologia es
en la aplicacién de la resonancia de plasmones a la examinacién de interacciones
biomoleculares ya que este método permite monitorizar rapidamente cualquier proceso
dinamico, como la adsorcién o degradaciéon, en tiempo real para un amplio rango de
intercaras relevantes biomédicamente sin la necesidad de etiquetar la sustancia que se

adsorbe y sin una preparaciéon compleja de la muestra.

La tecnologia de resonancia de plasmones superficiales es potencialmente util en
aquellas areas donde existe necesidad de deteccidon y andlisis de sustancias quimicas y
bioldgicas, sin embargo dichos sensores tienen que competir con las demas tecnologfas en

factores como bajo coste, facilidad de manejo, robustez, sensibilidad, y estabilidad. Estos
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seran los frentes a atacar por los investigadores para progresar en ésta tecnologia y que

dichos sensores sean mas competitivos.

Se repasaran a continuacion las aplicaciones para las que se han usado estos

sensores en distintos ambitos.

Sensores quimicos

LLa mayorfa de los sensores quimicos estan basados en la medida de variaciones en
la resonancia de plasmones superficiales debido a la adsorcidon o reacciéon quimica de un
analito con un elemento transductor a consecuencia de la cual sufre cambios en sus
propiedades quimicas. Las capas trasductoras suelen estar formadas por polimeros
(polysiloxanos, polietileno, Teflén,...) que son producidas generalmente por dip coating o
por spin coating, ya que se consiguen capas delgadas muy homogéneas. Ya se comenté en el
capitulo 3 que el dip coating se trata de la inmersion lenta del sustrato en un tanque que
contiene el material del recubrimiento para a continuacion retirarla del tanque a velocidad
constante, dejar que el exceso de material caiga al tanque de nuevo, y finalmente dejar secar
la pieza. El spin coating es la técnica que consiste en aplicar una cantidad considerable de la
solucion para el recubrimiento en el sustrato y hacer girar el sustrato a alta velocidad para
que el fluido sea expulsado por la fuerza centrifuga tanto tiempo como sea necesario hasta
alcanzar el grosor deseado para el recubrimiento. El solvente es normalmente volatil para
que ocurra simultaneamente su evaporacion. Otra técnica utilizada para la produccion del
elemento transductor es la técnica Langmuir-Blodgett, que consiste en depositar cada vez
capas cristalinas monomoleculares mediante la introducciéon del sustrato en agua que
contiene un polimero que forma una tnica capa de cadenas moleculares en la superficie.
Esta capa se transfiere del agua al sustrato. El proceso puede repetirse tantas veces como se
desee creandose una multicapa ordenada. La técnica Langmuir-Blodgett proporciona capas

muy delgadas, monomoleculares si se desea, y con un muy buen control del espesor.

Las aplicaciones se dividen entre las que utilizan la monitorizacién o deteccion de
cambios del indice de refraccién de la capa transductora inducidos por la adsorcion de
moléculas de analito o las que explotan la interaccién de las moléculas del analito y las de la
capa transductora. Esto se traduce en una gran cantidad de sensores quimicos en los que
las unicas variaciones son el analito y la capa transductora. Hay sensores que aprovechan la
intensa absorcién que tienen determinadas moléculas como el caso de Chadwick [26] que
en 1994 demostré que mediante el uso de paladio como metal activo se pueden desarrollar

sensores basados en resonancia de plasmones superficiales para la deteccién de hidrégeno
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molecular debido a la gran capacidad que tienen las moléculas de paladio de absorber

hidrégeno. Otros grupos continuan trabajando en esa linea [27].

La técnica de resonancia de plasmones superficiales es una de las técnicas opticas
que proporciona sensores quimicos mas compactos para aplicaciones portatiles. El
esfuerzo realizado por los investigadores en ese campo se ha dedicado mas al desarrollo y la
optimizacioén de capas sensoras y materiales para sensores quimicos, que a convertir a esta
tecnologia en sistemas compactos y viables para su utilizaciéon como instrumentos
portatiles puesto que esto requiere poner mas atencion a los encapsulamientos para poder
utilizarlos en ambientes agresivos, a la reproducibilidad de las medidas, a la optimizaciéon de
la infraestructura electronica, a mejorar la razén sefial-ruido que siempre aumenta con la
miniaturizacion,... El trabajo de investigacion dedicado a la optimizacion de materiales y
estructuras y las tecnologias disponibles que han resultado de todo ese esfuerzo facilita la
fase de integracion de sistemas. Los sensores opticos, que fueron a menudo descartados
para sistemas portatiles debido a su tamafio y peso, estan ahora en el estado en que pueden
ser eficientemente disefiados e implementados y constituir las primeras generaciones de
sistemas portatiles para aplicaciones zz-situ. Ademas presentan la posibilidad de transmitir
las sefiales a largas distancias como ya se ha comentado en la introduccién, pudiendo
entenderse como una alternativa a los vehiculos auténomos en lugares toxicos o

inaccesibles para el ser humano. [28]

- Sensores bioldgicos

En sensores biomoleculares el medio transductor es normalmente una matriz o
capa de biomoléculas capaces de ligarse a las moléculas del analito. Generalmente la
inmovilizaciéon de biomoléculas directamente en la superficie del metal no es posible
porque ofrecerfa una cobertura muy baja de biomoléculas con una reducida actividad y
adsorcién no especifica, lo que causarfa una reduccion en el cociente sefial-ruido. Se ha
demostrado que mediante el uso de una de esas matrices extendida sobre la superficie del
metal, donde tienen lugar las ligaduras entre moléculas, se puede facilmente adsorber mas
biomoléculas por unidad de area que en la superficie directamente. [29] Para aumentar la
funcionalidad y minimizar la no especificidad de ligado a la superficie, se han desarrollado
diversas modificaciones de la superficie metalica incorporando capas delgadas de elementos
sensores biolégicos (anticuerpos, enzimas o células), que proveen de las propiedades
quimicas adecuadas para ligaduras determinadas y estables de ligandos. Estas capas pueden

ser de varios tipos: capas autoensambladas, bicapas lipidicas o capas poliméricas. Una vez
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acoplada la capa adecuada se monitoriza el proceso de adsorciéon de la determinada
biomolécula a la capa metalica funcionalizada. Cuando la biomolécula entra en contacto
con la superficie sensora tiene lugar una rapida adsorcion, lo que en interrogacion angular
se traduce en un desplazamiento hacia valores mayores del angulo al que se produce la
resonancia, hasta que llega un momento en que se alcanza la saturacion de la superficie con
la biomolécula. Ia diferencia entre el angulo de resonancia inicial y final determina la
extension de la adsorcion y la pendiente de la curva de adsorcion determina la tasa de
adsorcion. [30] Un ejemplo de esta funcionalizaciéon de las superficies metalicas puede verse
en [31]. Desde la primera aplicacién de los biosensores en 1983, muchos grupos se han
sumado a la deteccién de interacciones bioespecificas que incluyen cinéticas de adsorcion y
desorcion, ligaduras antigeno-anticuerpo y epitope maping (esto es, la comprobacion de la
posibilidad de ligaduras de diferentes anticuerpos a un antigeno simultineamente mediante
el cambio de la secuencia de anticuerpos hasta que todas las combinaciones han sido
testeadas). [30] En 1990 fue comercializado por Swedish BIAcoreAB el primer biosensor
basado en resonancia de plasmones superficiales excitados usando acopladores de prisma
en interrogacion angular, y a partir de entonces se han desarrollado otros utilizando una
configuraciéon como la anterior o bien usando redes de difraccion o fibra 6ptica multimodo

en interrogacion de longitud de onda.

La complementariedad de esta técnica con otras, como es el caso de la microscopia
de fuerza atomica (AFM) que permite cuantificar la distribucién espacial del indice, nos
procuran instrumentos que nos pueden proporcionar con éxito los cambios de topografia y
la dinamica de superficie, lo cual constituye un enorme potencial para el analisis en tiempo

real de biomateriales.

- Sensores fisicos

En cuanto a los sensores para la medida de parametros fisicos, se trata de
desarrollar dispositivos explotando los fenémenos fisicos ocurridos en los materiales
transductores, como es el cambio en el indice de refraccion inducido por la humedad y la
temperatura. En [21] puede verse un sensor de humedad desarrollado mediante el depésito
de una capa de un polimero de fldor, cuyo indice de refracciéon depende de la humedad,
sobre una estructura de gufa de onda con una multicapa para la excitacion de plasmones

superficiales.
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5.2 Concepto del sensor

En la literatura se encuentran diversos sensores de indice de refracciéon basados en
la resonancia de plasmones superficiales en fibras D con doble recubrimiento metal-
dieléctrico [15,32]. En ellos los modos guiados por la fibra interaccionan con la estructura
multicapa depositada, mostrando que la transmitancia espectral de la fibra depende de los
parametros que caracterizan el area depositada: espesores, indices de refraccion de las capas
depositadas e indice de refracciéon del medio exterior. La excitacion de los plasmones se
percibe como una disminucién drastica de la transmision de la fibra, que es sensible a
cualquier variacién de dichos parametros as{ como a la longitud de onda. La energfa del
modo guiado se acopla al plasmén superficial, produciendo un minimo bien definido en la

curva de transmitancia.

Se propone aqui la realizaciéon de un sensor de indice de refraccion con fibras
estrechadas en una configuraciéon novedosa consistente en la deposicion de un doble
recubrimiento (metal - dieléctrico) sobre una fibra fapered de cuello uniforme, y cuya
aplicacion sera la medida de la salinidad. Este es un paso mas alla en la descripcion del
comportamiento de este tipo de fibras, que nos hemos propuesto en esta memoria. Se
puede advertir en el apartado anterior que los sistemas “/aper - recubrimiento metalico” han
sido ya estudiados en la literatura reciente pero, hasta donde conocemos, el doble
recubrimiento metal-dieléctrico sobre un zgper no se ha ensayado hasta ahora. Como se
trata de unos dispositivos novedosos, es interesante realizar un estudio exhaustivo con ellos
para conocer sus posibilidades como sensores y definir las condiciones de partida para el

disefio de sensores de este tipo para diferentes analitos.

La utilidad de las capas depositadas es ya conocida: la capa metalica va a provocar la
excitacion de plasmones superficiales, y la presencia del dieléctrico desplaza el minimo de la
resonancia y provoca el ensanche de la curva de transmitancia. En nuestro caso se han
elegido unos materiales y espesores para la multicapa que permiten detectar cambios en el
indice de refracciéon en medios acuosos, pero variando los espesores y los indices de
refraccion de las capas podria seleccionarse el punto de operacion del sensor para obtener
el pico de resonancia en el rango de indices de refracciéon o a las longitudes de onda de
interés para cada analito especifico. Esta versatilidad es un aspecto a tener en cuenta

especialmente cuando son dispositivos tan simples y de sencilla fabricacion.

Debido a la simetria de revoluciéon que presentan las fibras Zapered, lo ideal serfa

depositar las capas sobre el Zaper recubriendo de manera homogénea toda la circunferencia
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del cuello del zaper porque esto los harfa independientes de la polarizacién y simplificarfa
enormemente el montaje experimental para la caracterizacion de los sensores. No es tarea
facil conseguir depdsitos completos (360°) y menos ain cuando se trata de dos capas.
Nuestro equipo de investigacion ha disefiado un dispositivo que mantendria el zzper girando
mientras se realizan los depositos para que éstos sean lo mas homogéneos posibles, y se
espera que se pueda poner en funcionamiento en breve. En cualquier caso, no estar aun en
disposicion de realizar recubrimientos simétricos no supone una desventaja puesto que es
interesante también ver qué ocurre en el caso en que se tienen depdsitos asimétricos por
varias razones: los sensores asimétricos presentan una fenomenologfa mas compleja e
interesante que los simétricos, que vamos a poder comprobar (podremos ver como es la
respuesta con la polarizacion si el depdsito es asimétrico); y porque nos permitiran
comparar los resultados que obtengamos con los que se tenfan con las fibras D. Son
dispositivos aun sensibles a la polarizacion debido a la falta de simetria, pero presentan la
ventaja de que es mas sencillo realizar el depodsito de las capas en ellos y por lo tanto su

produccion es mas rapida y barata.

En particular se han realizado depodsitos por una sola cara, de aproximadamente un
tercio de la circunferencia con un espesor no uniforme en la seccién transversal, y también
por dos caras. Los valores del grosor de las capas depositadas en cada proceso de
deposicion varfan en la seccién transversal entre cero en los bordes y el maximo en el
punto medio. En la figura 5.4a se puede observar el esquema de un sensor de estas
caracteristicas con un depdsito por una sola cara, y en la figura 5.4b se ve el esquema de un

sensor con deposito por las dos caras.

Dieléctrico
Metal
/ \
Transicion Cuello Transicion

Figura 5.4a: Perfil longitudinal y seccién transversal de un sensor depositado

asimétricamente por una cara.
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Dieléctrico
Metal

Transicion Cuello Transicion

Figura 5.4b: Perfil longitudinal y seccién transversal de un sensor depositado por dos

caras.

Aunque los sensores con depdsito por las dos caras no llegan a ser simétricos, se han
fabricado puesto que es interesante ver si se produce alguna diferencia en el

comportamiento de los sensores achacable al tipo de depésito.

Los dispositivos propuestos pueden operar de dos formas: (1) midiendo la
variacién de la potencia total transmitida por la fibra como consecuencia de cambios en el
indice de refraccién, como en el caso del sensor basado en fibras tipo D, o (2) midiendo los
desplazamientos del espectro de transmisién debido a cambios en el indice de refraccion
del medio exterior. Cuando el indice de refraccion efectivo del modo plasmén se aproxima
al valor del indice de refracciéon de los modos de la fibra zaper sin depositar, se puede
observar un acoplamiento resonante entre modos de ambas estructuras con el mismo
orden azimutal para una determinada combinacién de parametros geométricos y de los
materiales involucrados. La ausencia de simetria cilindrica implica que el espectro de
transmisiéon depende de la polarizacion de la luz incidente. Algunos autores han indicado
que el modo incidente de la fibra, que es un modo hibrido de orden azimutal m=1, puede
excitar modos plasmoén con orden azimutal m#1 puesto que ahora no son ortogonales [19].
Por esa razon el espectro de transmision de estos dispositivos mostraria mas de un pico de
absorcion. El afiadir una segunda capa dieléctrica causa el desplazamiento de todo el
espectro hacia longitudes de onda mas altas. Este desplazamiento proporciona una manera
de seleccionar el rango de longitudes de onda al que realizar las medidas y permite obtener
asi diferentes puntos de aplicaciéon ya que los picos de absorcion aparecen a indices de

refracciéon mas bajos que el medio externo.
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Para la caracterizacion de los dispositivos se utilizara un fotoemisor de tipo LED,
que emite luz despolarizada. Debido a eso, se utilizara un polarizador en linea (basado
igualmente en la deposiciéon de capas sobre fibra tipo D pero en este caso se sustituye la
capa dieléctrica por una capa gruesa de un medio de indice alto) y un dispositivo de control
del plano de polarizaciéon de la radiacion emitida por la fuente, que permita ajustar la
polarizacion de la onda electromagnética que le llega a la fibra estrechada para que esté
polarizada TM en el punto de la fibra en que el depdsito sobre esta tenga el espesor
maximo, ya que asi se podran excitar plasmones. HEste dispositivo de control de la
polarizacién es lo que se conoce como bucles de Lefevre, que aprovecha la birrefringencia
que se produce al curvar la fibra para cambiar el plano de polarizacion de la luz que se
transmite por ella. En nuestro caso se utilizaron tres discos iguales entre si, lo que garantiza
que se pueda conseguir cualquier transformacién de estados de polarizacion
independientemente de los radios de los discos. [33] Lo que ocurre es que en una fibra no
es posible definir una tnica direccién de polarizacion TM por lo que la dependencia con la
polarizaciéon no va a ser equivalente a la que mostraron las fibras D: ahora va a ser menos

critico el control de la polarizacion.

La aplicaciéon propuesta para este sensor es la de la medida de la salinidad, pero lo
que detecta realmente son variaciones de indice de refraccion, por lo cual resulta necesario
el uso de unos algoritmos adecuados que proporcionen la relacién entre ambos parametros.
Hay numerosos algoritmos que proporcionan ecuaciones empiricas, que se ajustan en
mayor o menor medida a los datos tabulados, y que permiten determinar el indice de
refracciéon en funcion de la salinidad, temperatura, presion y longitud de onda. El algoritmo
que se ha utilizado aqui para obtener esa relacion fue el desarrollado por Quan y Fry [34],
que consta de 40 términos pero que puede reducirse a 10 términos significativos:

n+nS+nT ng ng

NS, T,A)=n, +(n, +n,T +n,T?)s+n,T> + : R

(5.2)

donde: S es la salinidad en "/, T es la temperatura en °C y A es la longitud de onda en nm.
A este algoritmo puede afiadirsele un término extra que tenga en cuenta el efecto que
provoca la variaciéon de la profundidad en los primeros 100 metros, de modo que

finalmente quedaria de la siguiente forma:
n(s,T,4,D)=n(S,T,A)+n,,D (5.3)

Los valores de los coeficientes que intervienen son:
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n,=1.31405, n,=0.01155 (nm psu’),

n,=1.779 10" (psu™), n,=-0.00423 (nm psu’ °C™"),
n,=-1.0510° (psu’ °C™"), nyg=-4382 (nm”),

n,=1.6 10" (psu’ °C?), n,=1.145510° (nm’),
n,=-2.0210° (°C?), n,,=1.3710° (m™).

n;=15.868 (nm),
Los rangos de validez de este algoritmo son:
0° <T < 30°C,
0"/00 <S<35",
400 nm < A < 700 nm,

aunque puede ser extrapolado a valores de salinidad y longitud de onda ligeramente

mayores. [35]

Aplicando estos algoritmos para una temperatura de 20 °C y profundidad cero, y

patra una longitud de onda fija, por ejemplo la longitud de onda de trabajo A, = 845 nm, y
los valores de salinidad que tipicamente se encuentran para el agua del mar, comprendidos
entre 0 y 40 ’/,, se obtiene un rango de medida del indice de entre 1.3272-1.3347, de
manera que es necesario ajustar el punto de operacién del sensor mediante la eleccién de
los parametros adecuados de la multicapa. En el apartado siguiente se indican los valores

elegidos para los parametros de las capas depositadas en nuestros sensores.

5.3 Fabricacion del sensor

Al igual que con los sensores de temperatura, el punto de partida es un faper
fabricado mediante la técnica del quemador movil. En este caso el hecho de tener Zapers
mas largos, aparte de las ventajas mencionadas en anteriores capitulos, nos permite variar la
longitud de la zona del zgper en la que va a realizarse el deposito de la multicapa y conocer
asi el efecto de cada zona en la respuesta del sensor, como veremos mas adelante. Esto es
algo imposible de conseguir con los zapers tabricados con fundidora de fibra, puesto que
propotrcionan Zapers cortos y abruptos con valores limitados de longitud y diametro de

cuello.
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Para la produccion de los zapers con los que se fabricaron los sensores que se usaron
durante la realizacién del proyecto fin de carrera de Francisco Javier Bueno [36] se ha
usado inicialmente la fibra 6ptica monomodo de salto de indice tipo W FS-SN-4224 de 3M
que se ha estado utilizando hasta ahora. Sin embargo, debido a que ha sido retirada del
mercado, para el proyecto ROMA se estan fabricando nuevos sensores a partir de dos tipos
de fibra diferentes, F-SBA y F-SF de Newport, ambas de salto de indice y para transmision
en el mismo rango que la primera. Los datos de estas nuevas fibras® aparecen en la tabla

5.1.

Diametro nicleo Diametro Indice de Indice de refraccion
(nm) revestimiento (um) | refracciéon nucleo revestimiento
F-SBA ~ 4 125 1.4428 1.4616
F-SF ~5 125 1.4428 1.4616

Tabla 5.1: Caracteristicas de la fibras utilizadas para la fabricacién de sensores.

Se han realizado sensores a partir de Zapers cuyos cuellos variaron entre 31 y 40 pm

de diametro, y cuyas pérdidas fueron de menos de 0.3 dB.

Inicialmente los zapers se fijaron en un portaobjetos de cristal con cinta adhesiva
como soporte para llevar a cabo el depdsito de las capas. Sin embargo, al sumergir todo el
conjunto en agua para su caracterizacion, la cinta adhesiva se despegaba ligeramente y la
fibra se curvaba un poco, lo cual se traduce como ya se ha visto en unas mayores pérdidas.
Para evitar este problema se procedi6 a fijar los zgpers en los portaobjetos con Araldit de
dos componentes, que es un adhesivo resistente al agua. El procedimiento de fijado se
hacfa en dos fases: antes de retirarlos de la maquina, inmediatamente después de su
fabricacion, se pegaba con Loctite instantineo para que no variase la forma original, y a
continuacion se cubria el adhesivo anterior con Araldit para que posteriormente se pudiera
sumergir el sensor en agua. Una vez seco el pegamento, se procedia a depositar las capas,

sin peligro de que se curvara la fibra.

2 Datos facilitados por Newport
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Con el proyecto ROMA se han introducido algunas modificaciones en la fijacion de
los fapers para evitar las complicaciones que conlleva el uso de pegamentos. Se colocaron
los tapers inmediatamente después de su fabricacién en unos soportes de acetato formados
por dos piezas rectangulares con un grosor de pared de aproximadamente un centimetro,
que se atornillan la una a la otra para aprisionar la fibra. Este tipo de soportes se puede ver
en la figura 5.5. Cada una de las fibras estrechadas, completamente estiradas, fueron fijadas
de forma independiente mediante cinta de Kapton® al soporte de acetato. La cinta de
Kapton es una cinta adhesiva resistente a muy altas temperaturas, por lo que es adecuada
para su uso en camaras de evaporacion ya que es excelente para aplicaciones con picos de
temperatura excepcionalmente elevados. Los depdsitos de los Zapers se realizaron estando
éstos colocados en dichos soportes, y a la hora de realizar las medidas con ellos bastaba con
separar las dos piezas de acetato y coger uno de los Zapers con unas pinzas disefiadas para
ello pudiendo quedar los demads en el soporte puesto que se fijaron independientemente.
Las pinzas estan formadas por dos piezas en forma de U unidas mediante muelles que
presentan la ventaja de que las dos patas se abren y se cierran a la vez simplemente
presionando en la zona superior o aflojando la presiéon. Esto permite sujetar la fibra
facilmente y que se mantenga estirada durante todo el proceso. Estas pinzas se muestra en

la figura 5.6.

Figura 5.6: Pinzas para la
Figura 5.5: Soporte de acetato para la

o ' realizacién de las medidas con los
realizacion de los depésitos de las capas.
sensores.

3 Cinta de Kaptén para altas temperaturas proporcionado por RS. Temperatura de funcionamiento -250°C

durante 1000 hrs 6 350°C durante 10 hrs.
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En todos los casos, para realizar el doble deposito en los Zapers se utilizé el sistema
de PVD (deposicion en camara de evaporacion) de la Universidad de Zaragoza. La técnica
que se utilizé es el sputtering, consistente en la utilizacion de un plasma de gas noble (en
general Argén) para arrancar atomos del material a depositar (blanco) que viajaran dentro
de la camara de evaporacion hasta donde se encuentra el sustrato y se depositaran sobre él.
En particular, la camara de la Universidad de Zaragoza tiene posibilidad de introducir en
ella varios blancos para que se puedan depositar todos ellos sucesivamente sin necesidad de
abrir la camara. Para ello disponen de un sistema rotatorio de crisoles donde se introducen
los diferentes blancos de forma que solamente uno de ellos, el que se encuentra justo
debajo del sustrato, esta libre y a merced de los atomos de Argén que formaran el plasma
correspondiente. El espesor de la capa depositada se controla con una microbalanza de
cuarzo, calibrada adecuadamente para cada uno de los materiales. El calibrado ha de
realizarse con cada uno de los materiales que se va a depositar, y es necesario conocer la
densidad de estos. Consiste en hacer un depédsito con cada uno de los materiales y medir
con un perfilémetro el espesor real del depdsito para realizar una correccion del espesor

que midio la balanza de cuarzo con la densidad del material correspondiente.

Los depésitos que hemos realizado mediante esta técnica son una capa metalica de
8 nm de Aluminio y una dieléctrica de 60 nm de TiO, tanto para los dispositivos
asimétricos con depdsito por una sola cara del Zaper como para los depositados por las dos
caras. Se han elegido estos espesores para las capas porque son los que el equipo de
investigacion habfa manejado en el pasado con fibras tipo D, mostrando que
proporcionaban el resultado deseado en el rango de indices de refraccion de interés de los
sensores, entre 1.32 y 1.41, para el rango de longitudes de onda de entre 780 y 880 nm. [1]
En la mayoria de los dispositivos se han realizado depdsitos en toda la longitud de la zona
estrechada, pero también se realizaron depdsitos tnicamente en el cuello o unicamente en

las zonas de transicion.

Mostramos a continuacion los parametros del sputtering correspondientes a los

depositos llevados a cabo:
» Blancos de 7.63 mm de didmetro y 6 mm de espesor.

» La presion de vacio requerida para comenzar la deposicién debe ser menor de 107
mbar. Para ello se dispone de dos bombas de vacio: una rotatoria (se alcanza una
presion de 10 mbar) y una turbomolecular (se pueden alcanzar presiones del orden

de 107 mbar).
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» La frecuencia de oscilacién de la balanza de cuarzo es de 6MHz.

» Pardmetros de los procesos de dep6sito:

» Capa de Aluminio: Introducimos Argén a una presién de 1.5 107 mbar.
Corriente: I = 0.65 A.
Velocidad de depésito: 1 Amstrong/s.
Espesor: 8 nm.

» Capa de TiO,: Introducimos Oxigeno a una presiénde 1.2 10 mbar y Argén hasta

alcanzar una presion total de 1.5 10 mbar.
Corriente: I = 0.70 A.
Velocidad de depdsito: 0.1 Amstrong/s.

Espesor: 60 nm.

5.4 Caracterizacion del sensor

Se ha estudiado el comportamiento de estos dispositivos respecto a variaciones de
indice de refraccion del medio externo, estudiando tanto el cambio en la potencia total
transmitida por la fibra como el cambio en la transmitancia espectral de la estructura. Se
realizaron diferentes series de medidas con Zapers de diametros de cuello que variaron entre
31 y 40 pm para ver como influfa este parametro en el comportamiento de los dispositivos.
Se comprobé, ademas, la dependencia de éstos con la polarizacion mediante un dispositivo
de control basado en bucles de Léfevre. Se ha estudiado también la dependencia de la
respuesta con la extension longitudinal de depésito realizado: en toda la extension del Zaper

o en determinadas areas de él.

5.4.1 Montaje experimental

Como se van a realizar dos tipos diferentes de medidas, en potencia y espectrales,
para simplificar el montaje se ha elegido una tnica fuente que sea lo suficientemente
potente como para llevar a cabo las medidas en potencia con un simple fotodiodo como
detector, y con una anchura espectral suficiente como para obtener varios picos de

absorcién en ese rango cuando tienen lugar las medidas espectrales.
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El montaje experimental es diferente en funcién de si se controla la polarizaciéon o
no. En el caso de mantener un control sobre ella, el montaje consiste en una fuente LED a
845 nm integrado en un equipo portatil comercial’ que emite luz despolarizada a la que se
le hace pasar por un polarizador en linea para polarizarla linealmente, y posteriormente por
los antes mencionados bucles de Lefevre, que son manipulados manualmente para
conseguir el estado de polarizaciéon mas adecuado (el que proporciona el maximo contraste
en los minimos de absorcién sin elegir estrictamente entre polarizaciéon TE o TM). Una vez
que se logra el estado de polarizacién 6ptimo, la fibra a la salida de los bucles y hasta
alcanzar el zaper se mantiene tensa para no perder dicho estado de polarizacion. El sensor,
colocado en el portamuestras de vidrio o en las pinzas, se introduce en un recipiente de
PVC al que se le han practicado dos ranuras en los laterales, por las que pasa la fibra, para
posicionarlo a la altura conveniente. El montaje se completa con el detector de potencia
HP’ en la caracterizacién en potencia transmitida, o el espectrémetro’ para la
caracterizacion espectral. Se han utilizado también un termopar para la medida de la
temperatura, que permita la correccién del indice de refraccion con éste parametro, y un
agitador magnético para mezclar constantemente la disoluciéon en la que se sumergira el

sensor para realizar los ensayos y conseguir que sea lo mas homogénea posible.

En el caso de que no se controle la polarizacién, la unica diferencia es que
desaparecen del montaje tanto el polarizador en serie como los bucles de Lefevre. En este

caso ya no es tan importante mantener la fibra estirada durante toda la trayectoria de la

fibra.

Se puede ver una foto del montaje experimental para llevar a cabo la caracterizacion

de los dispositivos en la siguiente figura.

4+ RIFOCS 555B, fotodiodo de InGaAs
> HP E3610A DC Power Supply

6 Avantes AVS-SD2000
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Figura 5.7: Montaje experimental para la caracterizacién del sensor de indice de
refraccion. (1) Polarizador en linea, (2) Bucles de Lefevre, (3) Sensor, (4) Termopar pata
controlar la temperatura del proceso, (5) Detector: medidor de potencia o

espectrometro.

5.4.2 Metodologia

Dado que la finalidad de estos sensores es la medida de la salinidad del mar, bastaria
con caracterizar el sensor para un intervalo de indices de entre 1.3272 y 1.3347 a 20 °C, tal
y como se ha visto en el apartado 5.2. Sin embargo, resulta interesante caracterizarlos en un
rango mas amplio de indices de refraccion. Con este fin, se utilizé6 un esquema para la
variacion de indice que consistia en sumergir el sensor en una mezcla de agua destilada y
etilenglicol’, una sustancia de indice alto y que puede conocerse a partir de férmulas
empiricas. Asi, el rango de indices que se barre es de entre 1.3272 a 20 °C para el agua
destilada y 1.4318 a 20 °C para el etilenglicol puro. La metodologia seguida es la descrita

por O. Esteban en su tesis doctoral 1], que se describira a continuacion.

Se parte de un volumen de, generalmente, 120 ml de agua destilada en el recipiente de PVC
en el que se sumerge el sensor. Se extrae un volumen de 10 ml de agua y a continuacién se
aflade ese mismo volumen de etilenglicol, de manera que se consigue variar el indice de la

disolucién sin modificar su volumen total. El proceso se repite tantas veces como sea

7 Etilenglicol quimicamente puro, Panreac 211316
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imprescindible hasta rastrear todo el rango de indices de refraccion de interés. El volumen

de etilenglicol presente en la disolucién en cada momento viene dado por la expresion:

Vi =Vetia l—ﬂ +AV, 5.4

total
donde V., es el volumen real del etilenglicol, AV es la cantidad de etilenglicol que se afiade a
la mezcla, y V,, es el volumen total de la disoluciéon. Con este dato se puede obtener el

indice de la disolucién como:

ndisolucién(T’ﬁ“):nHZO(T’ﬁ“)—'—O'lllA (55)

total

donde se ha tenido en cuenta las variaciones del indice del agua pura con respecto a la

longitud de onda y la temperatura, y donde Ny, 4 (T,ﬂ)esté dado por la expresion (5.3). Si

bien es verdad que en este caso dicha expresion (5.3) puede reducirse a:

n.+nT n, n
5 7 8_|_9

nT,A)=n,+nT7%+ 2 pit (5.6)

puesto que utilizamos agua destilada a profundidad cero.

El hecho de considerar la dependencia con la temperatura del indice de refraccion
hace que sea necesaria la medida de este parametro cada vez que se varia la cantidad de
etilenglicol presente en la disolucién. Para ello se utilizé el termopar mencionado en el

apartado anterior.

El etilenglicol presenta el problema de que su solubilidad en agua es reducida. Por
tanto, para que la mezcla sea lo mas homogénea posible es necesario el uso de un agitador
magnético que mezcle constantemente la disolucién a una velocidad tal que se homogenice
lo mas deprisa posible pero sin que se formen burbujas en la superficie del sensor ya que
modifican los valores de la medida. Las lecturas correspondientes a cada medida se
tomaban cuando ésta se estabilizaba, es decir que apenas se produce variacion bien en la

potencia transmitida bien en la forma del espectro medidas.

Finalizado el experimento se procedia a limpiar el sensor puesto que el etilenglicol
se queda adherido a éste asi como a las paredes del recipiente. Para ello se bafiaba el sensor
en alcohol isopropilico y se aclaraba con agua varias veces hasta que presentaba el mismo

comportamiento que inicialmente.
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Se han hecho dos tipos de caracterizaciones, en potencia transmitida y

espectralmente. Se comenta a continuacion las singularidades de cada una de ellas.

Medidas de potencia transmitida

En este caso se midi6 la evolucién del valor de la potencia transmitida (con control

de la polarizacion o sin él) al variar el indice de refraccion de la disolucion.

Para obtener la transmitancia, integrada a todo el espectro de medida, se tomo
como referencia el valor maximo de la potencia transmitida, que coincide con el caso en
que el medio exterior es aire, tal y como se muestra en la tesis doctoral de O. Esteban [1]
para sensores de fibra D con unas capas del mismo tipo y espesores que las que se estan
tratando aqui. Por tanto, cuando el sensor estaba en aire se manipularon manualmente los
angulos de cada uno de los bucles de Lefevre hasta que se alcanzé el maximo en la potencia
transmitida, momento en el cual se realiza la lectura de ésta y se procede a la inmersion del

sensor en el recipiente con agua para comenzar con el proceso de caracterizacion.

Se pretende comparar los resultados obtenidos con estos sensores con los

resultados que se obtuvieron en su dia en el mencionado trabajo de O. Esteban.

Medidas espectrales

Por una parte, modelos para fibras tipo D con doble recubrimiento metal-
dieléctrico como el propuesto por O. Esteban predicen la apariciéon de un dnico plasmoén
superficial. En la bibliograffa aparecen referencias en las que dispositivos basados en Zapers
en los que se ha depositado una tnica capa metalica de forma asimétrica, muestran la
aparicién de varios plasmones superficiales [19]. El caso que nos ocupa es una mezcla de
las dos anteriores y nos interesa conocer cual es el comportamiento que mostrara este
dispositivo, aunque es plausible que muestre varios plasmones segun lo visto para

estructuras asimétricas.

Las medidas se realizan con el espectrometro que, controlado por ordenador,
permite visualizar en tiempo real el espectro que esta detectando. El espectrémetro
presenta dos entradas con las que se cubren dos rangos de longitudes de onda diferentes:
una de ellas entre 200 nm y 850 nm, y la otra entre 525 nm y 1100 nm. Se ha usado en las
pruebas la segunda de ellas puesto que en la primera la longitud de trabajo queda casi al
limite de la longitud de onda maxima para esa entrada, 850 nm. El espectrometro muestra

los espectros de potencia a la salida del zgper, pero puede mostrar también la transmitancia.
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Para ello es necesario tomar como referencia el espectro correspondiente a la potencia

transmitida del dispositivo en aire.

Al afnadir agua al recipiente que contiene el sensor se observa la aparicién de varios
minimos correspondientes a diferentes absorciones en el espectro. El ajuste de los angulos
de los bucles de Lefevre se realizé con el sensor sumergido en agua hasta encontrar un
minimo lo mas abrupto posible en las zonas de longitud de onda mas baja del espectro
medido para asi poder rastrear el mayor rango de indice de refraccion. Una vez
encontrados los angulos 6ptimos para los bucles, se vaciaba de agua el recipiente con

cuidado de no modificar nada, y cuando el sensor se secaba se tomaba la referencia en aire.

5.5 Resultados de la caracterizacion

Dado que se han encontrado ciertas diferencias entre los sensores fabricados en un
principio y los desarrollados dentro del proyecto ROMA, se distinguira entre los resultados
obtenidos con los sensores que se encuentran recogidos en las publicaciones [2,3], que
denominaremos serie 1, y los que se han realizado con posterioridad durante el proyecto
ROMA, los correspondientes a la serie 2. Tal y como ya se menciond la diferencia entre
ambos tipos de sensores es basicamente el tipo de fibra puesto que tanto las capas

depositadas en ellos como los métodos de caracterizacion son idénticos.

5.5.1 Resultados con los sensores de Ia serie 1

Siguiendo el orden cronolégico en que se realizaron las medidas, se mostraran en
primer lugar los resultados obtenidos con la caracterizacion en potencia para luego mostrar

los conseguidos con la caracterizacién espectral.

- Caracterizacidn en potencia

El comportamiento tipico de un dispositivo de este tipo en su caracterizacion en
potencia se puede observar en la figura 5.8. En la grafica se ha representado la
transmitancia relativa frente al indice de refracciéon del medio externo para varios sensores
fabricados con zapers de diametros de cuello diferentes. Se ha escogido la transmitancia
relativa, que en este caso significa que le asighamos a la transmitancia del agua el valor de -1
dB para cada uno de los sensores considerados, con el objeto de poder comparar las

respuestas.
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Figura 5.8: Caracterizacién del comportamiento de los sensores con el didmetro del

cuello. Aparecen medidas realizadas con fapers de vatrios diametros de cuello: los

triangulos corresponden a 35 pm, los circulos a 37 um, y los rombos a 40 um. Se

muestran también las curvas de ajuste de los datos (polinomio de orden 5).

De esta grafica se pueden destacar varios aspectos:

» Se observa en todas las curvas una disminucion de la potencia 6ptica transmitida al
aumentar el indice de refraccion de la disolucidén hasta alcanzar un minimo bien

definido mostrando la excitacién de un plasmoén superficial.

» 'Todas las curvas muestran una region lineal, aunque la pendiente de esta region
varfa dependiendo del cuello del Zaper utilizado. Esto implica diferente sensibilidad
en funcién del diametro del cuello: la sensibilidad aumenta al disminuir el diametro

del cuello del zaper.

» La cutva se desplaza hacia indices mayores al ir aumentado el didmetro del cuello.
Esto permite ajustar la curva de manera que obtengamos la zona lineal en la region
de indices de interés simplemente usando el zgper con el diametro de cuello
adecuado. Ajustando la region lineal a una recta, podremos conocer el valor del
indice de refraccion de la disolucién correspondiente a la potencia transmitida por

el sensot.
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Por tanto, con estos dispositivos tenemos la ventaja anadida de disponer de un paraimetro
extra con respecto a las fibras D para seleccionar el rango de operacion, puesto que ademas
de poder hacerlo mediante la variaciéon de los tipos de materiales de las capas y los
espesores de éstos podemos variar el diametro del zgper a conveniencia para ajustar la zona

lineal de la curva al rango de indices de interés.

Se realizaron experimentos sucesivos con un mismo sensor sin mantener un control
sobre la polarizaciéon que pusieron de manifiesto que, tal y como se observa en la siguiente

figura, el comportamiento de los sensores era muy repetible.
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Figura 5.9: Caracterizaciones sucesivas de un sensor de diametro de cuello de 37 pm.

Asi mismo se realizaron diversos ensayos de potencia transmitida para ver el efecto
de la polarizacién mediante la utilizaciéon del montaje con el polarizador en serie y los
bucles de Lefevre. Las capas en estos dispositivos no son planas por lo que no se puede
definir una polarizacion TM para toda la extension del deposito, por tanto la dependencia
con la polarizaciéon no deberd ser muy critica aunque existira cierta dependencia puesto que
el depésito es asimétrico. Se comparan las curvas obtenidas con y sin control de
polarizacién y los resultados se pueden observar en la figura 5.10. De nuevo se representa

la transmitancia relativa para poder hacer la comparacion de los datos de las dos series.
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Figura 5.10: Dependencia del comportamiento de un sensor de diametro de cuello de
37 um con la polarizacién. Los circulos corresponden a las medidas realizadas sin

controlar la polatizacién y los rombos a las realizadas controlando la polatizacion.

Se puede comprobar que la sensibilidad del sensor mejora cuando se ejerce control sobre la
polarizacién en tanto en cuanto el pico esta mas definido en ese caso, aunque no son tan
sensibles a la polarizaciéon como las fibras tipo D ya que aun sin polarizacién se puede
distinguir el minimo. El rango de operacién en que la respuesta es lineal se mantiene y

solamente se aprecia un ligero desplazamiento del minimo en la transmitancia.

De nuevo, se realizaron varios experimentos con un mismo sensor, manteniendo el
control sobre la polarizaciéon, y se comprobd que en este caso el comportamiento de los
sensores no era repetible. Estos resultados se muestran en la figura 5.11, donde aparecen
los datos obtenidos para un par de medidas con control de la polarizacién, y su
comparacion con una medida sin controlar la polarizacion. La posible explicacién a la no
repetibilidad del comportamiento cuando se controla la polarizacién puede ser que el ajuste
de los bucles en las diferentes medidas no es exacto de una a otra, lo que implicaria ciertas

diferencias en las curvas de calibracion.
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Figura 5.11: Comparacién de las diferentes caracterizaciones realizadas con un sensor
de didmetro de cuello de 37 um. Los tridngulos corresponden a las medidas realizadas
sin control de la polarizacién, y los rombos y circulos corresponden a la 17 y 2* medidas

realizadas con control de la polarizacion.

Para comprobar si se excitan uno o mas plasmones en el sensor, y para tratar de

conseguir un ajuste de la polarizaciéon correcto se procedié a realizar medidas espectrales.

- Caracterizacion espectral

Cuando se introducfan estos sensores en el agua, se producia una acusada caida en
el nivel de la senal en el espectro, ademas de la aparicién de minimos locales en ciertas
zonas de éste como ya se coment6 en el apartado de metodologia. Podemos observar estos

efectos en la figura siguiente.
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Figuras 5.12: Respuesta espectral de un sensor de 40 um de didmetro de cuello al aire, y

al sumergirlo en agua.

Un ejemplo del tipo de graficas que se obtenfan en las medidas espectrales cuando
el sensor se sumergia en el agua se puede observar en las figuras 5.13 y 5.14 que
corresponden a la respuesta espectral del sensor y a la correspondiente transmitancia
espectral, calculada a partir de la normalizacién de la primera grafica y expresando el
resultado en decibelios. Para la normalizacién se ha elegido como referencia el valor de la
potencia inyectada cuando el sensor se encontraba en aire justo antes de afiadir agua al
recipiente. En dichas graficas se muestran los espectros correspondientes a diferentes

medidas resultado de variar el indice de refraccion de la disolucién.
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Figura 5.13: Espectro en potencia de un sensor de diametro de cuello de 40 um para

diferentes valores de indice de refraccién del medio exterior.
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Figura 5.14: Transmitancia espectral para diferentes indices de refraccién del medio

externo.

En primer lugar cabe destacar que en las figuras se observan varios picos de absorcién que
implicarfan la existencia de diferentes plasmones superficiales, tal y como se ha visto para
otras estructuras asimétricas [19]. No todos los picos tienen por qué corresponder a la
excitacion de plasmones superficiales porque algunos no se mueven cuando varia el indice
de refracciéon exterior, pero los mejor definidos si que se corresponden con ellos
indudablemente. La justificacion que algunos autores dan a la aparicion de varios
plasmones, tal y como ya hemos mencionado, es que debido a la inhomogeneidad y
asimetria de los espesores de las capas el modo incidente de la fibra que es de orden m=1,
puede excitar modos plasmén con orden azimutal m#l puesto que ahora no son
ortogonales. El minimo de mas profundidad es el correspondiente a la excitacion del modo
plasmoén fundamental, y los demas minimos son debidos a la excitacién de plasmones de
orden superior. [19] Otra posibilidad que se baraja, a rafz de la teorfa que estamos
desarrollando para predecir la posicién en la que aparecen los minimos provocados por la
excitacion de plasmones superficiales, es que dado que los depdsitos que se realizan cubren
una parte de una seccién cilindrica no nos proporcionan un espesor uniforme y podemos
considerar que la estructura es equivalente a diferentes subestructuras de fibra-multicapa,
cada una de ellas con diferentes parametros geométricos. La excitaciéon de plasmones
depende tanto de los parametros de la estructura como de la longitud de onda. El hecho de
que haya variaciones locales de los espesores depositados implica que las condiciones de

excitacion de los plasmones superficiales pueden ser localmente satisfechas para diferentes
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combinaciones de longitud de onda y espesor local para un mismo indice de refraccion del
medio exterior. Por tanto, se pueden excitar diferentes plasmones a lo largo de la zona en
que el campo evanescente puede alcanzar la multicapa. Al variar el indice de refraccion del
medio exterior, la estructura multicapa cambia también y se excita otro grupo de plasmones

superficiales, como puede verse en la figura 5.14.

Esos picos de absorciéon aparecen tanto en la figura de potencia como en la de
transmitancia de manera que podriamos usar ambas para el analisis de nuestros
dispositivos. Sin embargo, en transmitancia aparece un minimo que no se observa en
potencia, probablemente debido a que el bajo nivel de potencia inyectada a esa longitud de
onda enmascara su presencia. Por otro lado, en ambas figuras se ve que al aumentar el
valor del indice de refraccion de la disoluciéon se produce un desplazamiento de los

minimos hacia longitudes de onda mayores.

A partir de los espectros de transmisiéon obtenidos se puede seleccionar un cierto
minimo de absorciéon y rastrear su desplazamiento con el indice de refraccion del medio
externo. Dado que usamos un LED como fuente y éste tiene una determinada anchura
espectral, los picos de resonancia de distintas intensidades que se detectan en el espectro de
transmisiéon van desapareciendo o apareciendo a derecha e izquierda de ese rango de
longitudes de onda a medida que aumenta el indice de refraccién del medio. Se rastreé la
evolucion de los minimos detectados en la curva de transmitancia espectral al ir variando el
indice de refraccion de la disoluciéon de etilenglicol y los resultados de dicha evolucion se

muestran en la siguiente figura.
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Figura 5.15: Posicion de los minimos de transmitancia en funciéon del indice de

refraccién del medio exterior.
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Se puede ver en esta figura que aparecen dos minimos principales, que son los que
presentan un rango dinamico mas amplio, y varios minimos secundarios. Las posiciones de
los minimos principales se pueden ajustar a una recta, comprobandose que las pendientes, y
por tanto las sensibilidades, son practicamente idénticas (0.0017 riu/nm para el minimo de
la izquierda y 0.0016 riu/nm para el de la derecha). Esto permite elegir cualquiera de ellos a
nuestra conveniencia en funcién de la longitud de la fuente que se utilice para el analisis. La
posibilidad de poder trabajar con diferentes minimos sin perder sensibilidad permite
extender el rango dinamico del método de medida. Se observa ademas que los plasmones
aparecen en la misma region de indices de refracciéon en que aparecian cuando se trabajaba
con fibras D, y esto es debido a la presencia de la capa dieléctrica ya que es un rango de

indices que no se cubre en los dispositivos sin dicha capa.

Para ver el efecto que tiene en la respuesta del dispositivo el diametro del cuello del
taper se compardé la evolucion del minimo principal al ir variando el indice de refraccion del

medio exterior para sensores construidos con Zapers de diferentes diametros de cuello. En la

figura 5.16 se muestra dicha comparacion para fapers de diametros entre 31 y 40 pum.
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Figura 5.16: Desplazamiento de uno de los pozos de la curva de transmitancia espectral

de los sensores con la variacion del indice exterior para diferentes didmetros de cuello

del zaper. 40 pm (rombos), 37 um (cuadrados), 35 pum (tridngulos) y 31 um (circulos).

Se puede observar que, para un valor dado del indice de refraccion, la posicion del minimo

se desplaza hacia longitudes de onda mayores a medida que disminuye el diametro del
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cuello. Ademas, la sensibilidad del sensor no mejora segun el diametro del cuello del Zaper
puesto que la pendiente es aproximadamente la misma. En todos los casos la posicion del
minimo varfa de una forma practicamente lineal pero cubre un rango dinamico diferente.
Esto permite sintonizar el punto de funcionamiento del sensor manteniendo el tipo de
deposito realizado sin mas que variar el diametro de cuello del Zper utilizado. Por tanto,
disponemos de otro parametro mas para sintonizar el punto de funcionamiento del sensor

aparte de los mencionados previamente.

Para conocer qué region o regiones eran las responsables de la excitacion de
plasmones superficiales se fabricaron sensores en los que los depdsitos se realizaron en una
zona determinada del Zzper: bien tnicamente en el cuello o bien tnicamente en las regiones
de transicion. Se utilizaron siempre zapers de diametro de cuello de 37 um, y los resultados

de sus respectivas caracterizaciones se pueden observar en las figuras 5.17a y 5.17b.
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Figura 5.17a: Transmitancia espectral en Figura 5.17b: Transmitancia espectral en
funcién del indice de refraccion externo para funcién del indice de refraccion externo para
dispositivos con dep6sito en el cuello del dispositivos con dep6sito en las regiones de
taper. transicion del zaper.

Se observa que los depdsitos en las zonas de transicién no producen la excitacion de
ningun plasmoén superficial, y que es el cuello el responsable del comportamiento del sensor
anteriormente descrito es decir, que es el campo guiado por el revestimiento en el cuello el
responsable de la aparicién de los diferentes plasmones excitados. En principio, en las
zonas de transicion podrian satisfacerse también las condiciones de excitacion pero se
observa que en las regiones de indice de refraccion y longitudes de onda consideradas no

aparece ningun pico de absorcién en las curvas de transmitancia. En la figura 5.18 se
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muestran las curvas de transmitancia para un indice de refracciéon de 1,3272 de los dos

SENnsores para pOdCf comparar ijOI su aspecto.
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Figura 5.18: Curvas de transmitancia para los sensores depositados Gnicamente en el

cuello (azul) o Unicamente en las regiones de transicion (verde).

Se observa en la figura que depositar en la transiciéon provoca la aparicion de minimos
secundarios muy poco definidos que dificultan el rastreo de los plasmones superficiales.
Por eso, lo que resulta mas conveniente es hacer los depodsitos unicamente en el nicleo
para que la deteccién de los minimos correspondientes a la excitacion de plasmones sea
mas facil. A la vista de este resultado se puede considerar que la extension longitudinal del
deposito es un grado de libertad adicional en el disefio y fabricacion de sensores, uno mas

que contribuye a la notable versatilidad de estos dispositivos.

5.5.2 Resultados con los sensores de Ia serie 2

El proyecto ROMA se encuentra en una fase muy temprana por lo que los
resultados obtenidos con estos sensores son muy preliminares, pero se observan ciertas

tendencias que hemos creido interesante mencionar.

Unicamente se ha realizado una caracterizacién espectral con esta segunda
generacion de sensores, y esta vez se ha usado una lampara haldégena en dicha
caracterizacion para observar un rango mas amplio de longitudes de onda. Dado que los
sensores se han fabricado con una fibra diferente, se han probado sensores en los que se

han depositado capas por uno o dos lados, con y sin control de la polarizacién, y tanto en
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toda la longitud del Zaper como sélo en el cuello, para ver si se reproducen los resultados
obtenidos a partir de la serie 1 y para ver qué ocurre cuando se depositan por dos caras.
Todos los sensores han sido fabricados con los mismos parametros: 35 pm de diametro de
cuello, L, = 10 mm y a = -0.2. A continuacién se mostraran los resultados mas relevantes

obtenidos con estos sensores.

La primera diferencia que se observa es que tras la inmersién no se produce en este
caso la disminuciéon tan abrupta que se ponfa de manifiesto en la figura 5.12 con los

sensores de la serie 1. Se muestra un ejemplo de ello en la siguiente grafica.
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Figura 5.19: Respuesta de un sensor depositado por una cara unicamente en el cuello

del zaper tanto en aire como tras su inmersion en agua.

En este caso se obtiene una potencia transmitida muy similar tanto con el sensor en aire
como al sumergirlo en el agua. Sin embargo, al igual que pasaba con los sensores de la serie
1, aparecen varios minimos de absorcién correspondientes a las excitaciones de los

plasmones.

Se expondran a continuaciéon y en primer lugar los resultados obtenidos con los
sensores fabricados a partir de Zapers depositados por una sola cara en toda su longitud. En
la figura 5.20 se observa el comportamiento tipico que muestra una pareja de sensores nada

mas sumergirlos en agua cuando se ha controlado la polarizacion.
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Figura 5.20: Comportamiento de los sensores depositados por una cara en toda la

longitud del zgper tras su inmersién en agua.

Se observa que al igual que ocurria con la serie 1, los espectros muestran varios minimos
que asociamos a diferentes plasmones superficiales. Estos minimos aparecen para cada
sensor en sitios ligeramente diferentes, aunque muy proximos, en parte debido a que el
agua se encontraba a diferente temperatura en cada caso, y también, aunque los parametros
de construccién fueran los mismos, a que puede haber ligeras diferencias en los Zapers. La
separacion entre minimos es practicamente la misma en las dos curvas, por lo que la

respuesta es muy repetible con los diferentes sensores.

Para comprobar el efecto del control de la polarizacién, se vuelve a sumergir en
agua uno de los sensores anteriores, pero esta vez no se controla la polarizacién. La curva
obtenida se compara la que se obtuvo inicialmente, y los resultados de dicha comparacion

se muestran en la grafica siguiente.
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Figura 5.21: Comportamiento de los sensores depositados por una cara en toda la

longitud del Zgper tras su inmersién en agua, con y sin controlar la polarizacion.

Analizando esta figura se puede ver que la disminucién de la transmitancia en el caso de no
controlar la polarizaciéon es menor que cuando se controla. Esto se traduce en que hay un
menor contraste entre la zona del minimo y la zona de maxima transmitancia y que
minimos secundarios pasan a tener un tamafio considerable lo que podria interferir en el
rastreo de la posicion de los minimos principales. Este resultado se obtiene también con los
sensores depositados sélo en el cuello y en los depositados por las dos caras y es un
resultado completamente analogo al que ocurria con los sensores de la serie 1. Como en ese
caso, concluimos que aunque se podria utilizar sin el control de la polarizaciéon porque atn
se distinguen los minimos, es mejor controlar la polarizacion si se quiere obtener un
contraste 6ptimo que garantice un rastreo de los minimos fiable. Por eso a partir de ahora

todas las graficas corresponderan a las caracterizaciones con control de la polarizacion.

Otra cosa que se observa en la figura 5.21 es que al sacar el sensor del agua, y
volverlo a sumergir los minimos aparecen algo desplazados hacia la derecha con respecto a
la posicién que tomé la primera vez que se sumergié en el agua. Es un comportamiento
interesante puesto que no era esperable. Pensamos en que las capas podian no haberse
adherido bien a esta fibra y que disminuia el espesor del dieléctrico pero un desplazamiento
en ese sentido implicarfa una mayor cantidad de dieléctrico y no al revés, por lo que no es

posible. También se obtendria un desplazamiento en ese sentido si aumentase el indice de
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refraccion del dieléctrico. Quizas durante la fabricacion o manipulacion se pudo adsorber
algo en la superficie que tras las inmersiones se va quitando, o puede que en la multicapa se
generen fisuras que faciliten la permanencia de agua en la estructura. Otra posibilidad es
que se produzcan cambios en el plano de polarizacion en el proceso de sacar y volver a
introducir el sensor en el agua. Puede que las pinzas en que se coloca el #gper para los
ensayos permitan dicho cambio en el plano de polarizacién, cosa que no pasaba con los
portamuestras en los que se colocaban los Zapers de la serie 1. Es preciso seguir trabajando

en esta cuestion para decidirnos por una de estas hipotesis o encontrar alguna otra causa.

La respuesta de estos sensores a la caracterizacion respecto al cambio en el indice
de refraccién del medio exterior se puede ver en la figura 5.22 en la que se muestra el
espectro del sensor en agua y tras sustituir en la disoluciéon 5 ml de agua por 5 ml de

etilenglicol.
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Figura 5.22: Caracterizacién de un sensor depositado por una cara en toda la longitud

del zaper respecto a variaciones en el indice de refraccion del medio extetior.

Los incrementos de etilenglicol que se afaden en la disolucién son menores que en las
caracterizaciones de los sensores de la serie 1 porque como se observa en la grafica las
variaciones son mayores en la serie 2. Al igual que ocurria con la serie 1, al aumentar el
indice de refracciéon del medio exterior los minimos se desplazan longitudes de onda mas
altas. La diferencia es que el desplazamiento sufrido por los minimos para estos sensores es

un orden de magnitud mayor que para los sensores de la serie 1. Si ese desplazamiento tan
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grande de los minimos en los sensores de la serie 2 es asi para todos ellos, significaria que la
sensibilidad de estos sensores ha aumentado significativamente respecto a la que mostraban
los sensores de la serie 1. Veremos mas adelante qué ocurre con los sensores depositados

por una cara tnicamente en el cuello del Zaper, o por las dos caras en toda su longitud.

Se ha comprobado que el comportamiento anémalo mencionado anteriormente
que se hace patente como un desplazamiento del espectro del sensor, se pone de manifiesto
siempre que se saca del agua el sensor tras una inmersion. Si durante la inmersion se realiza
una caracterizaciéon del comportamiento con un aumento de la cantidad de etilenglicol y
posteriormente se pasa a disminuir la concentracion de éste afiadiendo mas cantidad de
agua, el espectro se acerca muchisimo al que se obtuvo inicialmente al introducitlo en el
agua (hemos llegado a acercarlos hasta 2 nm de uno a otro) cuya diferencia se puede
achacar a la pequefa concentracion del etilenglicol que atn quede en la disoluciéon o en la
fibra y que hace que su indice sea diferente al del agua limpia. Sin embargo, en el momento
que se saca el sensor, se limpia para eliminar los restos de etilenglicol y se vuelve a

sumergir, el espectro se ha desplazado con respecto a la posicion de la inmersion anterior.

Se quiere comprobar también si de nuevo es la region del nucleo la responsable de
que se exciten plasmones y para ello se comparan los comportamientos de dos sensores
depositados por una cara, uno de ellos en toda la longitud del zapery el otro tinicamente en

el cuello, al introducirlos en agua. Se muestran los resultados en la figura siguiente.
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Figura 5.23: Respuestas en agua de un sensor depositado por una cara unicamente en el

cuello y de otro depositado por una cara en toda la longitud del zaper.
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Se puede comprobar como al depositar unicamente en el cuello la transmitancia disminuye
de forma mas acusada, obteniéndose un mayor contraste en los minimos. Se observa
ademas la aparicion de minimos secundarios en el espectro cuando se deposita todo el Zaper.
Por lo tanto, al igual que ocurria con la serie 1, la situacion es mas favorable en el caso de
depositar unicamente en el cuello ya que el contraste es mayor y los minimos no estan
afectados por la existencia de otros secundarios, por lo que es mas sencilla su

determinacion precisa.

Para comprobar si la alta sensibilidad se mantiene en el caso de sensores
depositados tnicamente en el cuello del zaper se ha realizado su caracterizacion respecto a
variaciones del indice exterior. Los resultados se observan en la figura 5.26, en la que se
observa el desplazamiento del espectro al sustituir 5 ml de agua por otros 5 ml de

etilenglicol.
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Figura 5.24: Caracterizacién de un sensor depositado por una cara en el cuello del zgper

respecto a variaciones en el indice de refraccién del medio exterior.

Comparando esta figura con la 5.22 se puede observar que efectivamente el desplazamiento
sufrido por el espectro en este caso es similar al sufrido por el de un sensor depositado en
toda la longitud del #per y un orden de magnitud mas grande que para los sensores de la
serie 1: para este sensor la variaciéon en la posiciéon es de 3,17 nm para una variacién de
0,001 en el indice de refraccion, y para el sensor de la serie 1 que aparece en la figura 5.16 la

variaciéon de la posicién del minimo cuando el indice exterior cambia 0,001 riu es de 0,66
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nm. Se observa un poco mas de contraste en los minimos que es ese caso debido, como

acabamos de decir, al tipo de recubrimiento que se ha realizado en ellos.

Se rastrearon asimismo para este sensor los tres minimos mas marcados en funcion las
variaciones del indice exterior. Los resultados obtenidos se muestran en la siguiente figura.
Se han representado dos series de medidas: una serie en la que se incrementa el indice de
refracciéon (marcadores sélidos) y una en la que se disminuye el indice de refraccion

(marcadores huecos).
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Figura 5.25: Desplazamiento de los distintos minimos de la curva de transmitancia

espectral con la variacién del indice exterior.

Se observa de nuevo que las variaciones en la posicion de los minimos principales pueden
ajustase a una recta y que presentan un rango dinamico amplio. Las sensibilidades del
minimo mas acusado en el espectro (0,0003 riu/nm) es algo menor que las sensibilidades
de los otros dos minimos que son mas similares entre si (0,0004 riu/nm). De nuevo
podemos trabajar con cualquiera de ellos en funcién de la longitud de onda de la fuente. Se
comprueba también que las series descendentes estan practicamente encima de las

ascendentes por lo que no aparece histéresis.

Para finalizar, mostramos los resultados obtenidos con el sensor depositado por las
dos caras en toda la longitud del cuello. El problema de depositarlo de la manera que lo

hemos hecho es que no se sabe muy bien el perfil que resulta finalmente porque si no se

- 162 -



deposita media circunferencia cada vez que se realiza el depdsito por una cara tendremos
dos zonas con dos capas depositadas no uniformemente separadas por otras dos sin
deposito alguno, pero si por el contrario el deposito alcanza la mitad de la circunferencia,
tendremos dos zonas con dos capas depositadas no uniformemente separadas por otras
dos con cuatro capas depositadas (metal + dieléctrico + metal + dieléctrico). El resultado
es incierto pero en cualquier caso, como paso previo a realizar el depdsito con el
mecanismo de rotacion que nos permita realizar depédsitos lo mas homogéneos posible,
resulta interesante ver cual serfa el efecto para ver si se puede extraer alguna conclusion.
Comparamos la respuesta en agua de este sensor con la que obtuvimos con el sensor
depositado por una cara en toda la longitud del Zaper, y los resultados se muestran en la

figura siguiente.

120

Una cara
Dos caras

100

80

60

Transmitancia %

40

Longitud de onda (nm)

Figura 5.26: Comparativa de las respuestas en agua de un sensor depositado por una
cara unicamente en el cuello y de otro depositado por una cara en toda la longitud del

laper.

Se puede comprobar que incluso en este caso se distinguen los diferentes minimos. Aunque
la transmitancia ha disminuido mucho también en este caso, el problema es que el minimo
principal se ha ensanchado considerablemente y el contraste entre el maximo y el minimo
es peor, debido seguramente a las zonas en que no se sabe muy bien como es el deposito.
En este caso ademas resulta imprescindible realizar un control de la polarizacién porque en

caso contrario sélo se distinguen dos minimos y con un contraste muy malo, como se
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observa en la figura 5.27. Este hecho resulta paradéjico puesto que uno tiende a pensar que
al depositar por las dos caras se estd mas cerca del caso en que el recubrimiento sea
homogéneo (sistema independiente de la polarizacién), y sin embargo los resultados
sugieren que eso no es asi puesto que es muy importante el control de ésta. Quiza de esta
manera se esté privilegiando atin mas una direccion de la luz que viaja por la fibra y no las
otras, lo que se traduce en una asimetria mayor que en el caso del deposito por una cara.

De nuevo esto es algo en lo que hay que seguir trabajando para encontrar la causa de este

comportamiento.
120 : ; ; ; ; ;
| | | | 1 |
| | | | Con polarizador
| | | | Sin polarizador
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Transmitancia %
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Figura 5.27: Comportamiento del sensor depositado por dos caras en toda la longitud

del Zaper tras su inmersion en agua, con y sin controlar la polarizacion.

Confirmaremos si en este caso la sensiblidad sigue siendo tan alta como para los
sensores con depdsitos por una cara. Para ello lo caracterizamos con etilenglicol, y lo que se

obtiene se puede en la siguiente figura.
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Figura 5.28: Comportamiento del sensor depositado por dos caras en toda la longitud

del zaper respecto de la variacion del indice exterior.

De nuevo se observa un desplazamiento del mismo orden que en los dos casos anteriores
para sensores con deposito por una cara. Esto pone de manifiesto que la sensibilidad del
sensor es siempre la misma independientemente del tipo de depdsito que se haya realizado,
lo cual es una ventaja porque permite obtener sensores con la mejor sensibilidad posible

fabricandolos de la manera en que resulte mas sencillo.

La sensibilidad que han mostrado todos los sensores de esta segunda generacion es
mayor que la obtenida por los de la primera ya que el desplazamiento del espectro como se
ha visto es un orden de magnitud mayor. La unica diferencia entre ellos es el tipo de fibra
con la que se fabricaron los sensores: fibra tipo W en la serie 1 y de salto de indice en la
serie 2. En una fibra de salto de indice, al desaparecer el nucleo e ir la luz guiada por el
revestimiento el campo evanescente esta muy accesible. Con la fibra tipo W originalmente
el campo va mas concentrado en el nicleo de la fibra y el campo evanescente no esta tan

accesible pero no sabemos lo que ocurre en el proceso de estrechado.

5.6 Conclusiones

Se han estudiado este tipo de dispositivos basados en fibras opticas estrechadas con

doble depésito asimétrico metal-dieléctrico, novedosos hasta la fecha, que son muy
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interesantes tanto desde un punto de vista teérico como practico. Se ha comprobado con
éxito que constituyen una buena alternativa como sensores 6pticos de indice de refraccion
de liquidos, y por tanto de cualquier magnitud cuya variacion afecte al valor del indice de

refraccion.

» Los resultados experimentales muestran la apaticion de resonancia de plasmones
superficiales en el metal, producidos por el acoplamiento con el campo evanescente
del campo guiado en la regién estrechada para determinadas combinaciones de
parametros: indice de refraccion del medio exterior, longitud de onda, diametro del
cuello del 7aper y espesor de las capas depositadas. Se ha mostrado su aparicion
tanto cuando se mide la potencia transmitida como en las curvas espectrales,

aunque se ven con mas claridad espectralmente.

> Se ha afadido una segunda capa dieléctrica que selecciona el punto de operacion

del sensor, lo cual no se ha mencionado para Zapers en la literatura hasta la fecha.

» Se confirma que la fenomenologia de la resonancia de plasmones en sensotes
fabricados con #apers de cuello uniforme con doble depdsito asimétrico metal-

dieléctrico es mas rica que para los fabricados con fibras tipo D.

» Los plasmones son excitados en condiciones similares a las que se necesitaban con
las fibras D, por lo que constituyen una buena alternativa a aquellas. Sin embargo,
los dos sistemas no son completamente equivalentes, y las diferencias juegan a

favor de los dispositivos fabricados con fibras Zapered.

» El desplazamiento de los minimos asociados a los plasmones es lineal con el indice
de refracciéon. Este desplazamiento es un buen parimetro para medidas
refractométricas ya que es posible ajustar el comportamiento del sensor a una recta
para los minimos principales y trabajar con el que mas convenga en funcién del

rango dinamico que muestre o de la longitud de onda de trabajo.

» lLa no existencia de una orientacién privilegiada en las capas implica que la
dependencia del comportamiento de los sensores con la polarizacién disminuye,
aunque no desaparece del todo puesto que se trata de dispositivos asimétricos. Los
sensores han demostrado que pueden trabajar con y sin control de la polarizacion,
lo cual supone una ventaja puesto que simplifica el montaje necesario, ganando asi

en compacidad.
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» Se ha estudiado la influencia del didmetro del cuello de los zapers usados para la
fabricacion del sensor y la variacién de la posicioén de los minimos que se produce
representa un parametro mas para seleccionar el punto de funcionamiento del

sensort, lo que los convierte en dispositivos muy versatiles.

» La excitacién de los plasmones se produce en la zona del cuello del Zaper. Es la
primera que vez que nosotros sepamos que se ha estudiado la dependencia de la
excitaciéon con la extension longitudinal y debera estudiarse en mas detalle en el

futuro.

» Se ha comprobado igualmente que la fibra con que se ha fabricado el aper es un
factor decisivo en el comportamiento del sensor. Se ha demostrado que se pueden
conseguir desplazamientos del espectro con respecto a variaciones del indice de
refracciéon exterior un orden de magnitud mayores con una fibra de salto de indice
en vez de una fibra W. Esto se traduce en que se dispone as{ de una segunda
generacion de sensores con el mismo comportamiento respecto a los demas
factores tenidos en cuenta (polarizacién, depdsitos parciales, etc) pero con la

ventaja afadida de una sensibilidad mucho mayor.

Se concluye pues que son dispositivos muy interesantes desde el punto de vista
teérico pero que ademas tienen grandes cualidades para su uso como sensores puesto que
son simples, faciles de producir y muy versatiles ya que presentan multitud de parametros
que permiten seleccionar el rango de operacién a conveniencia. Asimismo, la posibilidad de
utilizar un LED como fuente de luz y un montaje sencillo y compacto es una caracteristica

muy positiva.

En el futuro se intentaran caracterizar sensores fabricados con depositos simétricos,
homogéneos en la seccion transversal del zaper, y actualmente se esta trabajando en una
teoria que permite predecir la posicién en la que aparecen los minimos provocados por la

excitacion de plasmones superficiales.
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CAPITULO 6

CAMPANAS DE MEDIDAS DE CAMPO PARA LA
MEDIDA DE LA SALINIDAD.

Tal y como se mencioné en el capitulo de introduccion, el equipo de investigacion
de sensores de fibra optica desarrollé en el pasado, dentro de los proyectos europeos
SOFIE' y MISPEC? un sensor de salinidad basado en la resonancia de plasmones
superficiales en fibras tipo D recubiertas con una doble capa de aluminio y diéxido de
titanio. Recientemente se han desarrollado una serie de campafias de medidas z-sitn en
barcos oceanograficos con la plataforma de medida MISPEC a la que el sensor de salinidad
esta incorporado. Asi mismo, se ha procedido a una calibraciéon del dispositivo en las
instalaciones de IFREMER (Institut Frangais de Recherche pour 'Explotation de la Mer)
en Plouzane (Francia). Las medidas zn-sizu se llevaron a cabo a bordo del buque
oceanografico polaco Oceania durante dos semanas en el Mar Baltico (bahfa de Gdansk,
Polonia) en mayo de 2003, y en el Bésforo y Mar de Marmara (Estambul, Turquia) durante

otras dos semanas en enero de 2004.

Aunque la base del sensor desarrollado en el proyecto SOFIE no son las fibras
opticas estrechadas, eje central del trabajo recogido en esta memoria, mi participacion en
las campafias de medidas en campo hace que la exposicion de los resultados obtenidos en
dichas campafias sea de gran interés en tanto en cuanto representan la validacion de estos
sensores de salinidad, punto de partida de los basados en fibras Zapered que se describieron
en el capitulo anterior. Sin embargo, la trascendencia de estas medidas va mas alla, y es que
es la primera vez que se ha demostrado el funcionamiento de un sensor 6ptico de este tipo

en condiciones reales.

1 SOFIE (Spectroscopy using Optical Fibres in the marine Environmental), referencia MAS3-CT97-0157,
1997-2000. Mi4s detalles en el capitulo 6.

2 MISPEC (Multiparametric in-situ spectroscopic measuring system for coastal monitoring), referencia

EVK3-CT2000-00045, 2001-2004. Mas detalles en el capitulo 6.

-171 -



6.1 Antecedentes

Para una completa comprension de los resultados obtenidos en estas campanas de
medidas, se describiran a continuacion los sistemas de medida desarrollados en el proyecto

SOFIE vy su utilizacién dentro del proyecto MISPEC.

Asimismo, para clarificar ideas y evitar confusiones acerca de las campafias descritas

en lo que queda de capitulo, se muestra en la figura siguiente la cronologfa de las acciones

1997

1998

1999

ENSAYOS EN CONDICIONES REALES:

2000 |—— Aberdeen: Agosto 00
<= Plouzane: Octubre 00

llevadas a cabo.

Mispec | 2V

2002

—— 1* CAMPANA CAMPO (Gdansk): Mayo 03

— CALIBRAQION (Plouzane): Noviembre 03
L ~——2* CAMPANA CAMPO (Estambul): Enero 04

OPTIMA | 2004

2003

Figura 6.1: Cronologfa de las campafias llevadas a cabo.

6.1.1 Proyecto SOFIE

Ya se ha hablado ampliamente en la introducciéon de la necesidad de estudiar y
conservar el medio ambiente debido especialmente al impacto que provocan las actividades
humanas. En particular, la contaminacién de las zonas costeras es un problema que va en
aumento. Es un objetivo esencial, por tanto, para prevenir la contaminacién y disponer asi
de agua marina de buena calidad, poseer la capacidad de deteccion de forma rapida y eficaz
de las sustancias contaminantes presentes en ella. La manera tradicional de control de la
calidad del agua es especialmente desaconsejable por la posible degeneracion de las

muestras, y serfa muy interesante poder disponer de una instrumentaciéon robusta y
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compacta que permitiera la monitorizacion zn-situ y en tiempo real de los parametros fisico-

quimicos de interés en un laboratorio a bordo de un barco.

El proyecto europeo SOFIE se concibi6 para conseguir la monitorizacion deseada
de las aguas, aprovechando las ventajas que estos métodos opticos proporcionan. Los
grupos participantes en este proyecto fueron los siguientes: TUB-OI (Instituto de Optica,
Universidad Técnica de Berlin, Alemania) y TUB-MAT (Grupo de Tecnologia Maritima,
Universidad Técnica de Berlin, Alemania), IFREMER (Instituto de Investigacion Francés
para la Explotacion del Mar, Francia), VUT (Universidad Técnica de Viena, Austria), DCU
(Universidad de la Ciudad de Dublin, Irlanda), UCM (Universidad Complutense de Madrid,
Espafia); junto con las empresas: HYDROVISION (Escocia), DILOR (Francia). El
objetivo final del proyecto SOFIE era el disefio, construccion y evaluacion de un sistema
modular auténomo para la medida de contaminantes y salinidad en el agua marina por

métodos opticos.

El sistema desarrollado en SOFIE consistfa en una unidad central a la que se
conectaban mediante fibra optica las diferentes cabezas sensoras denominadas Optodos.
Cada optodo se disefié especificamente para medir un analito en particular. El grupo de

investigacion de la UCM se centré en el desarrollo del sensor de salinidad.

En la siguiente tabla se muestra una relacién de los diferentes optodos del sistema

de SOFIE vy sus especificaciones:

PRINCIPIO DE RANGO
ANALITO DETECTOR
MEDIDA ESPECTRAL
SERS (Espectroscopia Hidrocarburos
800-910 nm Espectrémetro axial
Raman Superficial) aromaticos
Oxigeno molecular
Luminiscencia 420-600 nm Espectrémetro axial
disuelto
Refractometria 807-830 nm Salinidad Espectrémetro axial
Absorcién IR 2-20 um Hidrocarburos clorados | Espectrometro FT-IR

Tabla 6.1: Resumen de las caracteristicas de los diferentes optodos.

El nucleo de la unidad central es un espectrometro axial de reducido tamafio con

una CCD de alta sensibilidad enfriada termoeléctricamente que se encuentran en el interior
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de un cilindro de 1 m de longitud y 0.25 m de diametro interno, junto con dos diodos laser
(para los optodos que miden hidrocarburos aromaticos y oxigeno disuelto) y un LED (para
el optodo de salinidad). Dado que los datos de todos los optodos se recogen con un mismo
espectrémetro, éste tiene que garantizar el cumplimiento de los requisitos de todos ellos en
cuanto a rango espectral, sensibilidad, intensidad de la sefial y método de adquisicion de la
medida. Eso se logré mediante el uso de un GRISM (grating + prism o red + prisma) o
prisma de Carpenter como elemento dispersor [1,2,3], que se obtiene al imprimir una red
de transmisiéon en la cara de un prisma recto. De esta forma, aprovechando los dos
primeros 6rdenes de difraccion, se cubren dos rangos espectrales simultineamente: de 800-

940 nm para las medidas de IR préximo y de 420-680 nm para las otras.

Con el fin de hacer medidas en campo se disenié un vehiculo operado por control
remoto (ROV) en el que se integraban tanto la unidad central , denominada CI (“Core
Instrument”), como los diferentes optodos. Estaba conectado con la superficie mediante
un cable por el que se alimentaba y controlaba el sistema, tanto en su movimiento como en
la adquisicion de datos, y se realizaba la transmisiéon de datos hasta la estaciéon de control
donde se procesaban en un ordenador portatil. En la figura 6.2 se muestra una imagen del
ROV en la cual se distinguen en la parte superior, de izquierda a derecha, los optodos de
salinidad, oxigeno disuelto e hidrocarburos aromaticos. En la parte inferior, de izquierda a
derecha, se encuentran la unidad central de esos optodos y el espectrémetro para la

deteccion de hidrocarburos clorados.

. aromaticos
Oxigeno

Salinidad 5 ‘-disu_el.t'o

Figura 6.2: Vista frontal de la plataforma de medida: sistema SOFIE integrado en el
ROV.
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La plataforma completa fue probada en condiciones reales en las instalaciones de
HYDROVISION en Aberdeen, donde se comprobd el correcto funcionamiento del
sistema completo. Ademas, se realizaron ensayos extra para una calibracion de los optodos
en condiciones de medida reales en las instalaciones de IFREMER en Plouzane, que
demostraron el buen comportamiento de los optodos y, por tanto, la posibilidad de
emplear instrumentos de fibra 6ptica en medidas marinas. En las figuras 6.3a y 6.3b se
muestran las curvas de calibraciéon obtenidas en IFREMER con el optodo de salinidad de la

UCM. [4]

Courbe de reponse de I'optode UCM 22/11/2000 courbe de calibration en fonction de la salinité
mesurée
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Figura 6.3a: Calibracion del optodo usando el Figura 6.3b: Calibracion del optodo
valor del pico de la potencia transmitida. utilizando la potencia espectral transmitida.

En ellas se vuelven a obtener los resultados que se alcanzaron en el laboratorio antes de
integrar el optodo en la plataforma de medida. Se puede observar la marcada linealidad de
la respuesta frente al grado de salinidad del medio exterior, una vez que los parametros
constructivos del sensor se han elegido adecuadamente. El rango dinamico del dispositivo
es muy amplio por lo que podtia ser utilizado tanto en el océano como en otros

emplazamientos de interés.

En el laboratorio se realizaron también medidas de interferencias cruzadas y

degradacion temporal, que mostraron un comportamiento satisfactorio del optodo.

6.1.2 Proyecto MISPEC

Como continuaciéon del proyecto SOFIE, la Unién Europea proporcioné la

financiaciéon necesaria para llevar a cabo un nuevo proyecto, denominado MISPEC,
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encaminado a la potenciacion y mejora de las capacidades de SOFIE, una vez demostrada
la posibilidad de usar sistemas de fibra optica para la deteccion de contaminantes del agua
del mar. El objetivo final era el desarrollo de sensores, su validacion en el laboratorio y la
realizacion de pruebas con el sistema completo en campafias de medidas en campo bajo

condiciones reales en emplazamientos relevantes europeos.

No todos los miembros que participaron en SOFIE tomaron parte en este nuevo
proyecto, al tiempo que se produjo la incorporacion de nuevos miembros. Los
participantes de este nuevo proyecto fueron: TUB-OI y TUB-MAT, IFREMER, PAS
(Instituto Oceanografico, Academia Polaca de Ciencias, Polonia), DCU, VTU, UCM, ITU
(Universidad Técnica de Estambul, Turquia); junto con las empresas: JOBIN YVON
(Francia), ME GRISARD (Alemania). L.a no participacion de HYDROVISION en
MISPEC provocod que se tuviera que redisefiar un nuevo vehiculo, el MTV (MISPEC
Towed Vehicle), que sustituyera el ROV para poder llevar a cabo las medidas en campo, fin

ultimo del proyecto.

El trabajo de nuestro grupo de investigacién consistia en la medida de parametros
tan relevantes como son la salinidad, la temperatura y la presion [3], ya que su
conocimiento es necesario para compensar su efecto sobre las demas medidas realizadas
con el resto de optodos, con la idea de llegar a integrar los tres sensores en un instrumento
compacto y equivalente a las sondas CTD (el nombre viene de Conductivity-Temperature-
Depth. La conductividad es el parametro que tradicionalmente se utiliza para medir la
salinidad) pero puramente 6ptico. Para ello se plante6 la mejora del sensor desarrollado
dentro del proyecto SOFIE y se abordé el disefio y desarrollo de sensores de temperatura y
presiéon con fibra Optica. El problema que se planteaba con el disefio antiguo era que
garantizaba la estanqueidad a 100 metros de profundidad, puesto que asi lo demostrd
durante su calibraciéon en las instalaciones de IFREMER durante el proyecto SOFIE. Sin
embargo, en MISPEC se propuso aumentar esa profundidad a 300 metros y en las pruebas
realizadas para la comprobacion se parti6 el soporte de vidrio en que va montada la fibra D
del sensor. El optodo dejaba de ser estanco, con el consiguiente perjuicio que eso podia
ocasionar a la unidad central. Por tanto, la primera tarea que se emprendié fue la de
resolver la falta de estanqueidad que presentaba la configuracion inicial. La solucion al
problema consistié en el redisefio, en colaboraciéon con IFREMER, de un nuevo soporte

para el optodo de salinidad de SOFIE.
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6.2 Sensor de salinidad basado en fibras tipo D con doble recubrimiento

A continuacién se comentara el principio de funcionamiento del sensor de salinidad
desarrollado, para luego sefalar los resultados mas importantes que se obtuvieron durante

las campanas de medida en campo.

6.2.1 Descripcion del optodo de salinidad

El sensor optico desarrollado es un dispositivo basado en el acoplamiento
resonante de la luz guiada por la fibra tipo D con las ondas superficiales de plasmoén
soportadas por la estructura plana depositada. Las fibras tipo D son aquellas en las que la
fibra es curvada y pulida de tal manera que el revestimiento se rebaja hasta alcanzar un
grosor de unas pocas micras mientras que el nucleo permanece inalterado, teniendo la
oportunidad asi de interaccionar con el campo evanescente. Un esquema del conjunto

puede verse en la siguiente figura.

medio externo

capa dieléctrica k

capa metilica /- )
R E—

%\/e stimiento

Figura 6.4: Configuraciéon del sensor de indice de refracciéon. Se muestra el campo

guiado por la fibra y la excitacién de un plasmoén supetrficial.

Este acoplamiento resonante se da para un cierto valor del indice de refraccion del
medio exterior y produce una cierta atenuacién en la potencia 6ptica transmitida por la
fibra, que es el parametro que se va a medir. La resonancia de plasmones superficiales,
como ya se vio en el capitulo 5, ocurre sélo para luz con polarizaciéon TM a la entrada, lo
que significa que el vector de campo eléctrico es perpendicular a las capas, de manera que

es preciso disponer de un control de la polarizacién de la luz incidente.

Nuevamente es necesario el uso de unos algoritmos adecuados que proporcionen la
relacion entre lo que detecta realmente el sensor, que son variaciones de indice de

refraccion, y la salinidad, que es la aplicaciéon que va a tener el sensor. El algoritmo utilizado
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para obtener esa relacién fue el de Quan y Fry [5], y se comento en el capitulo 5 que para
las condiciones de trabajo en las que se aplicara se obtiene un rango de medida del indice
de entre 1.32699-1.33664. Para ajustar el punto de operacion del sensor se eligié una capa
de Aluminio de 8 nm de espesor y una de 60 nm de Diéxido de Titanio, puesto que asi se
garantiza una respuesta lineal de la potencia de salida frente a variaciones en la salinidad en

el rango de interés.

Como la respuesta depende de la polarizacion, era necesario un control efectivo de
ésta, razén por la cual se utilizé6 un polarizador en-linea. También se menciond en el
capitulo anterior que el polarizador esta basado en la deposiciéon de capas sobre una fibra
tipo D sustituyendo la capa dieléctrica por una capa gruesa de un medio de indice alto. Esta
configuracién presenta una alta absortancia para luz con polarizaciéon TM, de manera que si
colocamos el polarizador girado 90° respecto el sensor, sobre éste solo incidira la
componente del campo que es paralela a las capas del polarizador, y por tanto

perpendicular a las del sensor. En la figura 6.5 se ve el esquema del optodo.

' Sensor =
Sistema de insercion " olarizador

en la fibra
LED \L

=

7| A

Detector

Figura 6.5: Esquema del optodo disefiado para la medida de la salinidad.

El dispositivo se completa con la fuente de luz, que es un LED comercial’
estabilizado centrado alrededor de 800 nm, y el detector, que para las medidas de campo

era el espectrometro de la plataforma MISPEC.

3 HE8404SG de HITACHI
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6.2.2 Fabricacion del optodo

El disefio realizado en colaboraciéon con IFREMER para el optodo presenta las
siguientes caracteristicas: inicamente la parte sensora esta expuesta al agua, el polarizador
esta protegido en el interior de una carcasa de aluminio, y todo lo demas se sell6 con una

resina (Araldite™ 2020) que garantiza que nuestro dispositivo es estanco.

En primer lugar era necesaria la fabricacion de sensores y polarizadores, para lo cual
se recurri6 de nuevo a la Universidad de Zaragoza donde se realizaron tanto las fibras tipo
D como los depositos especificos de dichos sensores y polarizadores con la campana de
Deposiciéon en Fase Vapor. Para fabricar las fibras D se coloca una fibra curvada en un
soporte de vidrio y se pule el revestimiento. Como consecuencia de ello, la zona en que
termina el soporte de vidrio y la fibra queda al descubierto es enormemente fragil y
cualquier golpe, por pequefo que sea, la puede romper. La técnica utilizada para hacer los
depositos era el sputtering, como ya se menciono. Las piezas de la carcasa y los soportes de
los sensores eran producidas por IFREMER y posteriormente se mandaban a nuestras
instalaciones. Una vez que se tenfan tanto los sensores y polarizadores como la carcasa se

procedia a la construccion de los optodos.

El proceso de montaje era una tarea delicada puesto que implicaba el ensamblaje de
todas las piezas directamente en el soporte para su posterior sellado, siendo como eran tan
fragiles y de tan dificil manejo. Sensores y polarizadores eran fabricados por separado
teniendo que ser fundidos una vez habian sido colocados en su soporte correspondiente de
la carcasa del sensor. Por esa razén hubo que realizar numerosos intentos hasta lograr la
soltura adecuada en el proceso, y se minimizaran los posibles errores. Todos los optodos
asi fabricados fueron examinados en nuestros laboratorios para comprobar su correcto
funcionamiento. Una vez hecho esto, eran enviados a las instalaciones de IFREMER para

proceder a su sellado con resina y su incorporacion a la plataforma de medida MISPEC.

En la figura 6.6 se muestra una foto del optodo de salinidad en su forma final.

-179 -



Carcasa

Figura 6.6: Foto del optodo disefiado
para la medida de la salinidad. Se puede
ver que la Unica parte expuesta al agua es
la parte sensora. La resina protege
algunos de los elementos del optodo y la

carcasa pfOthC el resto.

Soporte

0.2.3 Calibracion del optodo

Se probaron intensamente varios optodos: el que se instald inicialmente en la
plataforma MISPEC para la primera campafia de medidas zz-situ en el Baltico y dos de
repuesto. Fueron probados tanto en las instalaciones de la U.CM. como en las de
IFREMER, a las que nos trasladamos, para conocer sus respectivos comportamientos en
condiciones realistas con respecto a la temperatura y la presion, parametros que influyen en
el indice de refraccion del agua del mar. En SOFIE ya se estudio el efecto la temperatura
tenfa con respecto al sensor aisladamente, sin la carcasa, sin que observarse variacion en su
comportamiento, pero nos interesaba conocer el comportamiento de todo el dispositivo
(sensor + carcasa) respecto a esos parametros para contemplar la posibilidad de que sean
necesarias correcciones adicionales en la respuesta del sensor a las que ofrecen los

algoritmos descritos en [5].

Esas calibraciones se llevaron a cabo en noviembre de 2003 en las instalaciones de
IFREMER en Plouzane, con posterioridad a las medidas en Polonia que se describen mas
adelante (ver figura 6.1). Para que las medidas llevadas a cabo fueran en condiciones
realistas, se utiliz6 agua marina procedente del Océano Atlantico en la zona de Plouzane
(salinidad estandar de alrededor de 35 psu) que se mezclaba con agua dulce para obtener
soluciones de menor salinidad. Durante los ensayos realizados con los distintos optodos se
puso de manifiesto que el optodo que inicialmente se habia colocado en la plataforma

(aquel con el cual se habia llevado a cabo la campafia de medida en el Baltico) mostraba el
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mejor comportamiento ya que presentaba una mayor linealidad, repetibilidad y menor
histéresis que los otros dos, aunque su nivel de sefial fuera mas bajo. En las figuras
siguientes pueden verse los comportamientos de los tres optodos. Se representa la potencia
transmitida normalizada con respecto al valor en aire al comienzo de cada prueba frente a

la salinidad para todos ellos.
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Figuras 6.9 y 6.10: Respuesta en dos dias distintos del optodo que participd en las

primeras medidas de campo. a) 20 de noviembre, b) 26 de noviembre.

Lo que se desprende de ellas es que el primero de los optodos de repuesto presentaba una
mayor histéresis y una menor sensibilidad, y que aunque la sensibilidad del segundo optodo
de reserva era mayor, su comportamiento no era repetible. En cuanto al optodo colocado
en la plataforma, se muestra en la siguiente figura todas las curvas de calibracién realizadas

entre los dias 20 y 26 de noviembre:
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Potencia transmitida normalizada

Salinidad (°/,,)

Figura 6.11: Curvas de calibracién del optodo colocado en la plataforma de medida

durante los dias 20 al 26 de noviembre.

A la vista de estos resultados se puede comprobar que el comportamiento de todas ellas es
lineal y que presentan practicamente la misma pendiente, aunque el cociente entre la
potencia transmitida en aire y agua no es constante ya que las condiciones iniciales eran
distintas debido a diversos cambios realizados en el sistema (cambio de optodos, de
carcasas, etc). Con cada cambio habia que volver a ajustar las condiciones iniciales de

potencia inyectada al sistema al valor mas alto posible.

Dado que el sensor incorporado a la unidad central era el que mejor
comportamiento presentaba, se tomo la decision de continuar utilizandolo para las medidas
de campo que se realizaran de ah{ en adelante, y se procedi6 a la caracterizacién de su
respuesta en funciéon de la temperatura y la presion. Para realizar los ensayos de
temperatura, se contaba con un tanque que se llenaba con la muestra de salinidad conocida,
cuya temperatura se podia ajustar al valor deseado. Para realizar los ensayos de presion, se
disponia de un pequefio tanque en el que introduciamos el optodo y en el que, tras llenarlo
con la muestra deseada y sellatlo, se ejercia presion mediante una bomba de mano. Los
montajes experimentales con los que se realizaron los diferentes ensayos pueden verse en
las siguientes figuras.
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Figura 6.12: Montaje experimental para la caracterizacién del optodo con respecto a su

comportamiento con la temperatura para diferentes valores de la salinidad.

Figura 6.13: Montaje experimental para la caracterizacion del optodo con respecto a su

comportamiento con la presion para diferentes valores de la salinidad.

Durante el ensayo de temperatura, se registré la respuesta del sensor para cuatro muestras
con diferente valor de la salinidad mediante rampas de temperatura creciente. La
temperatura se varié desde 10 °C hasta 20 °C, en pasos de 5 °C o de 2 °C, para cada valor
de la salinidad. Se eligi6 ese rango de temperaturas puesto que la campafia de medidas en
Estambul ya estaba fijada, y de esa manera se aseguraba una buena calibraciéon en las
condiciones que se esperaban encontrar en dicha campafia de medidas. En las figuras 6.14
y 6.15 se observan los resultados de los ensayos de temperatura. En ellas se representa la

variacion de la potencia transmitida normalizada al valor del aire frente a la temperatura. El
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valor en aire es diferente en las dos figuras debido a un cambio de carcasa, como ya se

comentd anteriormente, por lo que el nivel de potencia transmitida no es el mismo.
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Figura 6.14: Comportamiento del optodo con la temperatura para distintas salinidades:

35.5 psu (circulos), 26.6 psu (triangulos), 19.7 psu (cuadrados) y 14.8 psu (rombos).
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Figura 6.15: Comportamiento del optodo con la temperatura para dos salinidades

diferentes: 24.6 psu (circulos) y 6.8 psu (rombos).

Se observa que el comportamiento que presenta la respuesta frente a variaciones de

temperatura no es lineal y que en todos los casos es el mismo: al aumentar la temperatura el
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nivel de potencia disminuye. Se observa también que la variacién de potencia es mas

acusada a temperaturas altas que a bajas temperaturas.

Esto significa que el conjunto del optodo tiene un efecto considerable sobre la
respuesta que se registra cuando varfa la temperatura. Por dar un orden de magnitud
estimativo del error que podria producir el no considerar este efecto, tomaremos como
ejemplo la variacion de temperatura en uno de los perfiles de profundidad tipicos que se
llevaron a cabo en el Baltico, que era del orden de unos 10°C (entre 3 y 13°C). No es
comparable porque el rango de temperaturas en que se realizaban las medidas en el Baltico
no es el que se muestra en las graficas y vemos que el comportamiento no es lineal, pero
podria haber sido la situacién que se encontrara en Estambul. Se estarfa considerando
ademas el peor de los casos, puesto que en las medidas en que no se variaba la profundidad
la temperatura podia cambiar del orden de 4°C. Asi, en el peor de los casos, la variaciéon de

potencia mostrada en la figura 6.15 en el rango de 10 a 20°C es del 12%.

En cuanto al ensayo de presion, se tomo la respuesta del sensor para cinco muestras
de distintos valores de salinidad. El tanque de presion se llené con agua de salinidad
conocida y se aplico presion de forma ascendente y descendente desde 0 hasta 30 bares.

Los resultados estan representados en la siguiente figura.

Potencia transmitida normalizada

15 20 25 30 35

Presion (bar)

Figura 6.16: Comportamiento del optodo con la presién para distintas salinidades. Las

salinidades oscilan entre 8.8 y 34.6 psu.
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De nuevo se aprecia que el comportamiento no es lineal y que es el mismo en todos los
casos: al aumentar la presion se obtiene, de nuevo, un menor nivel de potencia transmitida.
Aqui, a diferencia de lo que ocurre con la temperatura parece que la variaciéon debida al
aumento de presion es mas acusada para presiones bajas. Por otro lado, los ensayos de
presion nos permitieron comprobar uno de los objetivos principales: el hecho de que el
nuevo disefo del sensor permitia alcanzar una elevada presion, de 30 bares, mostrando un

funcionamiento correcto y una total estanqueidad.

De nuevo, se pone de manifiesto que el conjunto del optodo tiene un efecto
considerable sobre la respuesta que se registra cuando varia la presiéon. En este caso, para
hacernos una idea del orden de magnitud del error de no considerar este efecto,
consideraremos la maxima profundidad a la que se realizaron ensayos en el Baltico, que era
del orden de unos 100 m (unos 11 bar). Asi, en el peor de los casos, la variacién de
potencia mostrada en la figura 6.16 en el rango de 0 a 11 bar es del 1.4%, lo que supone un

orden de magnitud menor que el de la temperatura.

Como resumen, en la figura 6.17 se muestran las curvas de calibraciéon y respuesta a
variaciones de temperatura y presion. Se representa la potencia transmitida normalizada

para el optodo en funcién de variaciones de salinidad, temperatura y presion.
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Figura 6.17: Curva de calibracion y respuesta del optodo a variaciones en la temperatura

y la presion.
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Una vez examinados los resultados de la calibracién en IFREMER se puede concluir al
respecto que dado que al aumentar la presion y la temperatura los niveles de potencia
decrecen, deberfa corregirse la recta de calibraciéon obtenida para que el analisis de las
medidas realizadas tenga en cuenta la variacion introducida en la respuesta por el optodo al
completo y sea lo mas correcto posible. Se estudiara en el siguiente apartado si estos

efectos pueden explicar algunos resultados obtenidos en las medidas de campo efectuadas.

6.3 Campanas de medidas en campo

Para comprobar el comportamiento del optodo en condiciones reales se planearon
las campanas de medidas “/n-sit#”” anteriormente mencionadas. Por problemas diversos,
fundamentalmente las malas condiciones climatoldgicas, los tests de Turquia no arrojaron
resultados como los que se obtuvieron en Polonia, que permitieron demostrar la viabilidad

de nuestra propuesta.

6.3.1 Campafia de medidas en el Mar Baltico

Como ya se comentd, la primera campafa de medidas tuvo lugar en el Mar Baltico,
cerca del estuario del Vistula en el Golfo de Gdansk, a bordo del buque oceanografico
Oceanfa, propiedad del Instituto Oceanografico polaco I0-PAS. Su duraciéon fue de dos
semanas, de las cuales tomé parte en la primera de ellas. En las siguientes figuras puede
verse un plano de la zona, en el que se encuentran sefialados los puntos de interés en los
que se realizaron las distintas medidas dentro de la bahia y el estuario del Vistula, asi como
una foto del buque Oceania. Los objetivos de dicha campafa de campo fueron tanto
realizar medidas con los instrumentos desarrollados en SOFIE como tomar muestras de

agua marina y sedimentos.

Aparte de las muestras de sedimentos y agua marina que se tomaron por parte de
IO-PAS y TUB.MAT, podemos ver detalladas en la tabla 6.2 los diferentes ensayos
realizados por cada uno de los investigadores participantes, asi como las instituciones a las

que pertenecen.
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MAP OF MINERAL RAW MATERIALS
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Figura 6.18: Mapa de la bahia de Gdansk y Figura 6.19: Vista general del buque
puntos de interés. oceanografico Oceanfa.
Tipo de sonda Parametros Personas responsables
- salinidad
sonda-CTD P. Wieczorek - IO-PAS
- temperatura
sonda-CI: - testeado de CI M. Lehaitre, A. Le Noac’h — IFREMER
-optodo oxigeno - oxigeno C. Gibson - DCU
-optodo salinidad - salinidad M.C. Navartete, N. Diaz, O. Esteban- UCM
-optodo PAH - PAHs H. Schmidt et al. - TUB.OI

FSI 3.0" MICRO-CTD | - salinidad

incluye un medidor de

- temperatura
turbidez, un sensor de J. Pfannkuche — TUB.MAT
pH y un sensor de - presion

oxigeno disuelto. - velocidad del sonido

- salinidad

- temperatura
- oxigeno B. Wydrowska - U.Sz.
sonda-YSI 6000 UPG
- redox (A. Filipkowska - IO-PAS)

- turbidez

- profundidad
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Tipo de sonda Parametros Personas responsables

- salinidad
- temperatura
sonda-MULTI 197i A. Filipkowska, (L. Lubecki) - IO-PAS

- oxigeno

- redox

Radiometro - MER2040 | - Atenuacion de laluz | M. Darecki - IO-PAS

Tabla 6.2: Relacién de experimentos llevados a cabo en el crucero.

Se llevaron a cabo tres tipos de experimentos con la plataforma MISPEC: medidas
estacionarias, de arrastre y perfiles de profundidad. Para ello se colocaron en el mencionado
vehiculo MTV tanto la sonda-CI, que incluye los tres optodos, como la sonda comercial
FSI ya que asi, al estar colocadas practicamente en el mismo sitio, y dado que se empezaba
a medir al mismo tiempo, se podrian comparar los resultados obtenidos con los optodos
con aquellos dados por la sonda comercial. El MTV consiste en un armazén de
polipropileno, para un mejor manejo en barcos pequefios, al que van fijados los distintos
dispositivos. Esta disefiado para que se pueda adaptar a la realizaciéon de perfiles de
profundidad, y para llevarlo a remolque mediante la colacién en la parte superior de unos
flotadores que garantizan la estabilidad de su posicién con el CI. En las figuras 6.20 y 6.21

se muestra la plataforma de medida y las posiciones de los diferentes aparatos de medida.

Figura 6.20: Detalle de la situaciéon de los distintos dispositivos colocados en la

plataforma MTV: optodos, espectrémetro y sonda comercial.
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Figura 6.21: MTV con los flotadores en la parte superior, preparada para la realizacién

de medidas de arrastre.

Procedimiento seguido a bordo

Los datos obtenidos con nuestro sensor se compararon con los que proporcionaba
la sonda CTD comercial. Tanto el CI como la sonda CTD estaban controladas por
ordenador. Las medidas realizadas con el CI eran espectrales, de manera que el programa
de control de adquisicion de datos mostraba en la pantalla, y en tiempo real, los espectros
recogidos para los tres optodos, ademas de la potencia total recogida en esa adquisicion
para los optodos de salinidad y oxigeno disuelto. La adquisicién de datos se efectuaba de
forma secuencial para los tres optodos y hasta un numero de 250 adquisiciones. Los
tiempos de integraciéon para cada uno de los optodos eran diferentes, asi como los
intervalos de longitud de onda, en funcién de las necesidades de cada uno. En particular,
para el optodo de salinidad el tiempo de integracién fue de 500 ms y el rango de longitudes
de onda entre 806 y 850 nm. La fuente era un LED con su longitud de onda de pico
alrededor de 800 nm. El espectrometro de la plataforma tenia una frecuencia de muestreo
de cerca de 0.06 Hz, pero la de la CTD comercial era de alrededor de 1.76 Hz, por tanto

los datos obtenidos tuvieron que ser re-muestreados para su comparacion.

La calibracién exhaustiva del optodo se hizo con posterioridad a la campana de
medidas, por lo que era necesario calibrarlo en el barco antes de las medidas, es decir,
obtener una curva de calibracién que relacionara la potencia transmitida medida con el
indice de refraccion del agua para conocer cuales eran las variaciones de éste. Por ello, al
menos una vez al dia, antes de la primera inmersién y con el CI en cubierta, se realizaba

una calibraciéon. El protocolo para realizar estas calibraciones era el siguiente:
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» Se recogia una muestra de agua del mar del lugar en el que se iba a efectuar la inmersion
y se fabricaban otras dos o tres muestras mas mezclando la primera con agua no salina
o con sal marina para obtener diferentes concentraciones. Se media su salinidad y

temperatura con un salinémetro comercial (Orion, modelo 162).

» Se tomaban un cierto numero de adquisiciones en aire, es decir, antes de verter agua

sobre la zona sensora, y se paraba la adquisicion de datos.

» Se vertia sobre el sensor una de las muestras, se tomaban los datos correspondientes y
se volvia a parar la adquisicién. Se limpiaba el sensor con agua destilada, y se tomaban
las adquisiciones correspondientes al agua de la siguiente muestra. Repetiamos el
proceso tantas veces como era necesario para completar todas las muestras. L.a mayoria
de las veces también se hizo, dentro del mismo fichero de datos o en otro aparte, el
cambio de las muestras en sentido inverso, es decir, en orden decreciente del grado de

salinidad si primero fue en orden creciente y viceversa.

» Acabada la prueba se volvian a medir la salinidad y la temperatura de las muestras por si
habian variado algo ya que en ocasiones la prueba se retrasaba y al estar las muestras en

la cubierta cambiaba sobre todo su temperatura.

Se puede ver un ejemplo del tipo de datos que se obtienen en la calibracién en las
graficas 6.22a) y 6.22b). En ellas se muestran los datos obtenidos en una calibracién en dos
etapas: en el primer fichero se muestra la rampa de subida de salinidades en las muestras y
en segundo la rampa de bajada. Las salinidades de las muestras ensayadas fueron: 2.0, 4.0,

6.9,y 10.5 psu.
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Figuras 6.22: Ficheros con los datos de calibracién del dia 14-5-03. Las medidas
corresponden al valor en aire y a una rampa creciente (a) o decreciente (b) de grado de

salinidad en las muestras.
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Para obtener una curva de calibraciéon con estos datos se aplicaron los algoritmos
de la referencia [5] que nos traducen los valores de temperatura y salinidad en valores de
indice de refracciéon, pudiéndose conocer asi los valores de potencia transmitida,

normalizada al valor en el mar, para cada indice de refraccion.

Las estaciones de medida se escogieron en funcioén del interés que presentaban para
los distintos grupos que participaban en el crucero, pero siempre intentando cubrir el
mayor rango posible de entornos. En particular para la salinidad era interesante ver lo que
ocurria a la salida del estuario, puesto que en esa zona se mezcla el agua que procede del rio

con la del mar y se esperan variaciones acusadas.

Una vez que se finalizaban las series de medidas, el ordenador proporcionaba un
fichero con la potencia obtenida para cada longitud de onda en cada una de las
adquisiciones realizadas. Los datos recogidos era necesario tratarlos para convertirlos en
variaciones del parametro a medir, y este tratamiento consistia en traducir los valores de

potencia normalizada a indice de refraccion mediante la recta de calibracién obtenida antes

de la medida.

Resultados obtenidos

Se realizaron diversos ensayos de cada uno de los tipos de experimentos llevados a

cabo, y en esta memoria se seflalaran los mas representativos.

Como ya hemos dicho, los datos se compararon con los que proporcionaba una
sonda CTD comercial. Nuestro sensor es un refractobmetro que detecta los cambios en el
indice de refracciéon provocados por variaciones en la salinidad, pero también en la
temperatura o profundidad. Para corregir esos efectos, mediante la aplicaciéon de los
algoritmos de Quan y Fry traducimos la curva de calibracién de salinidad a una curva en
indices, que aplicada a los datos obtenidos en las medidas proporcionan para cada una de
ellas las curvas de variaciéon de la potencia en funcién del indice de refracciéon. Para
comparar esto con los datos de la sonda CTD, hay que tener en cuenta que ésta mide:
conductividad (que convierte a salinidad), temperatura y profundidad. De manera que lo
que hemos hecho ha sido aplicarle a estos datos los algoritmos de Quan y Fry para obtener
asf un “indice de refraccion equivalente”, que no tiene por qué corresponderse exactamente
con del mar puesto que lo hemos construido nosotros. Por esa razén, no nos interesa tanto
que reproduzca los valores del indice como que siga las variaciones de éste. Procediendo de

esta manera disponemos de una “referencia” con la que comparar el comportamiento de
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nuestro sensor. En las graficas que aparecen en este apartado se representa lo que hemos
llamado Indice CTD o Indice UCM frente al tiempo. Con el nombre de Indice CTD
queremos indicar ese indice equivalente que obtenemos a partir de los datos de la CTD y
con Indice UCM nos referimos a los valores que obtenemos a partir de la curva de
calibracién de nuestro sensor. Las figuras mostradas se han obtenido a partir de las
calibraciones realizadas en el barco puesto que la unica diferencia con las obtenidas a partir
de la calibraciéon de IFREMER es la constante con la que se normaliza pero el

comportamiento mostrado es el mismo.

El primer tipo de ensayos llevados a cabo fueron medidas estacionarias, en las
cuales toda la plataforma de medida se sumergfa a una cierta profundidad (que vari6 entre
practicamente la superficie y unos 15 metros) y se tomaban datos durante un tiempo
aproximado de una hora. Se puede comprobar en las siguientes figuras el comportamiento

del optodo de salinidad en dichos experimentos.

La primera de las medidas corresponde a la tomada en el punto P104 del mapa
mostrado en la figura 6.18, y que consistié en sumergir la plataforma a unos 15 m de
profundidad. La segunda medida se realizé en el estuario, punto P114, a unos 5 m de

profundidad.

——indice CTD —indice UCM

1,33045

1,337

1,33044

1 1,336

1,33043 1 1,334

indice CTD
indice UCM

1,33042 1,333

1,33041 1 1,331

1,33040 1,330

0,0 0,2 04 0,6 038 1,0 1,2 14
Hora (h)

Figura 6.23: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para una medida

estacionaria en el punto P104 del mapa, a 15 m de profundidad.
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—indice CTD = indice UCM
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Figura 6.24: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para una medida

estacionaria a la salida del estuario en P114, a 5 m de profundidad.

En estas figuras lo primero que se hace patente es que el acuerdo entre ambas
seflales es bueno y que nuestro sensor, efectivamente, va siguiendo las variaciones del
indice de refraccion registradas por la sonda CTD practicamente en el momento en que se
producen. Por tener un orden de magnitud, si observamos los dos picos casi idénticos de la
figura 6.23, la sonda apunta unas variaciones de salinidad en la segunda cifra decimal que
son detectadas con nuestro sensor. Esto pone de manifiesto una deficiencia en el método
de calibracién cuando se observa la figura 6.22 y se ve que es una sensibilidad impensable si
se tiene en cuenta Unicamente que las variaciones de potencia que muestran para cambios
grandes de 8 psu en el valor de la salinidad son realmente muy pequefios. Por otra parte, en
la grafica 6.24 se observa una cierta deriva en la sefial de salida del sensor de salinidad con
respecto a la sefial de la CTD. Una explicacion puede estar en que, tal y como se aprecia en
la figura 6.20, la sonda CTD vy el sensor no miden exactamente en el mismo punto de
manera que los resultados de ambas medidas no se corresponden del todo, y mas en una
zona como el estuario en que hay corrientes de agua de diferentes salinidades y que pueden

afectar a uno solo de los sensores y no al otro.

En estas medidas la variacién de la temperatura son muy pequefias (tres grados a lo

sumo) y la presion es constante puesto que la profundidad no cambia apenas.
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- Medidas_de arrastre:

El segundo tipo de medidas realizadas fueron los experimentos de arrastre, en los
cuales la plataforma se estabilizaba a una profundidad determinada y era remolcada a una
velocidad de entre 2 a 4 nudos. En las siguientes figuras se pueden observar varios

ejemplos de este tipo de medidas realizadas entre dos estaciones diferentes del mapa.
La primera figura corresponde a una medida llevada a cabo entre los puntos

BMPK10 a P101, la segunda se realiz6 entre P110 y P104b, y la tercera entre P104 y P115.
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Figura 6.25: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para una medida de
arrastre entre los puntos BMPK10 a P101.
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Figura 6.26: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para una medida de
arrastre entre los puntos P110d a P104b.
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Figura 6.27: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para una medida de

arrastre entre los puntos P104b a P115.
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En estas figuras se comprueba de nuevo que el ajuste es realmente bueno entre las
dos sefiales. El comportamiento del sensor sigue practicamente en tiempo real todas las
variaciones mostradas por el indice de refraccién, detectando de nuevo variaciones
pequenas en la salinidad. Parece que el movimiento de arrastre no impide en ningin

momento que el sensor siga las variaciones en el indice.

Igual que ocurria para las medidas estacionarias, las temperaturas no sufren
variaciones mayores a tres o cuatro grados, y las variaciones en la profundidad,
exceptuando los momentos en que se sumergia o sacaba del agua, también eran

despreciables.

Por ultimo queda mencionar el tercer tipo de medidas realizadas, los perfiles de
profundidad, en los cuales el instrumento se sumergia a diferentes profundidades de una
misma estacion de medida, realizindose la adquisicién de datos de forma continua aunque
el perfil de profundidad se realizara en varios pasos. De nuevo se presentan unos ejemplos

en las siguientes figuras.

La primera figura pertenece a un perfil de profundidad en el punto P110d, desde 2
a 23 m realizado en pasos de unos 7 m, en el que la profundidad primero aumentaba para
después decrecer. La segunda corresponde a un perfil realizado en el punto ZN2 en el que
se vari6 la profundidad de forma aleatoria en lugar de hacer rampa de subida y de bajada
posteriormente, en particular: 10.5 m, 7.6 m, 5 m, 5.5 m, 6.5 m, y 7m. La tercera figura es
un perfil realizado en el punto M1 en valores crecientes de profundidad hasta alcanzar los

95 m.
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Figura 6.28: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para un petfil
realizado en el punto 110d entre 2 y 23 m de profundidad.
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Figura 6.29: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para un perfil en el
punto ZN2 a diversas profundidades, entre 5y 10.5 m.
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Figura 6.30: Comparativa de las respuestas del optodo y de la CTD para un perfil en el
punto M1 hasta 95 m de profundidad.

Como se puede ver el acuerdo de la primera, segunda y mitad de la tercera medidas
también es bueno aunque aparece un desfase que no ha sido eliminado en el proceso de re-
muestreo. En particular, la respuesta es mas lenta en el sensor 6ptico que en la sonda CTD
y se observa principalmente en los perfiles de profundidad, lo cual puede deberse a que en
el proceso de inmersion se hayan producido turbulencias cerca de la zona sensible, con lo
que tendrfamos mezcla de agua de mar de diferentes capas con valores distintos de
salinidad, y de nuevo a que la posicion de ambos sensores en la MTV no es idéntica.
Ademas se aprecia que el comportamiento del sensor es correcto hasta los 50 m
aproximadamente pero que al seguir aumentando la profundidad no responde bien a las

variaciones.

Es importante mencionar que es en este tipo de pruebas donde se hace mas
importante el error introducido por el conjunto del optodo (sensor + carcasa) puesto que
se producen tanto variaciones en profundidad como en temperatura. En las graficas se
observa que el acuerdo no es tan bueno como en los otros casos, corroborando la
necesidad de corregir la curva de calibraciéon en el caso en que se produzcan dichas

vatriaciones.
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A modo de resumen diremos que a partir de todos los resultados mostrados se
puede concluir que el comportamiento del optodo de salinidad es correcto, en tanto en
cuanto sigue las variaciones de la salinidad, tal y como muestran las comparaciones con la
sonda CTD comercial. Sin embargo, las medidas a veces presentan ciertas desviaciones,
sobre todo los perfiles de profundidad, debido posiblemente a que los algoritmos utilizados
corrigen el efecto de la presion y temperatura del sensor aisladamente pero no tienen en
cuenta el que ejercen el conjunto de las diferentes partes del optodo, de manera que son
insuficientes para ofrecernos el comportamiento exacto. En cualquier caso el efecto de la
presion observado en las calibraciones de IFREMER (la potencia decrece al aumentar la
presion) podria explicar por qué en los perfiles la sefial se separa de los valores esperados al
sobrepasar los 50 m de profundidad aproximadamente. También hay que tener en cuenta,
como ya se ha dicho, que sonda y optodo estan colocados en lugares diferentes por lo que

no miden exactamente lo mismo en un determinado instante.

6.3.2 Campafia de medidas en el Bosforo

Una segunda campana de medidas estaba programada para enero de 2004 en el
Bosforo a bordo del catamaran DenizTemiz2, propiedad de TURMEPA (Turkish Marine
Environment Protection Association). Se trata de una zona interesante para el tipo de
medidas que se quieren realizar puesto que tiene una gran densidad de poblacién y alto
trafico de barcos, de manera que se unen los residuos domésticos con la contaminacion
debida a los barcos. La duracién fue de dos semanas, de las cuales tomé parte en la primera
de ellas. Ciertos problemas con el optodo inicial nos obligaron a cambiatlo por uno de los
optodos de repuesto, pero las malas condiciones climatolégicas nos impidieron llevar a
cabo ninguna medida hasta bien entrada la segunda semana. Las condiciones climatologicas
cambiaban a menudo a lo largo del dia, y hubo que soportar temperaturas del aire que
variaron entre -5 °C y 10 °C, con vientos del norte y del sur, y fuertes lluvias e incluso
nevadas. En las siguientes figuras se puede ver la imagen del DenizTemiz2 tomada con un

intervalo de tiempo de tres dias, bajo diferentes climatologfas.
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Figura 6.31: Catamaran DenizTemiz2 en la Figura 6.32: Catamaran DenizTemiz2 en la

marina (20-1-04). marina tras la nevada (23-1-2004).

Las condiciones que tuvo que soportar el sistema fueron duras y nos permitieron
comprobar hasta qué punto el dispositivo era capaz de soportarlas. Aunque llevaba tiempo,
mucho mas de lo habitual, calentar el interior del CI tras haber pasado la noche en cubierta
con las heladas tan fuertes, finalmente se conseguia normalizar su temperatura sin mas
ayuda que el Peltier que se encargaba de ello usualmente. En la figura siguiente se observa

una foto del optodo en las duras condiciones climatolégicas que tuvo que soportar.

Figura 6.33: Detalle del optodo en la MTV tras la nevada nocturna.

Sin embargo las condiciones climatolégicas no fueron el unico inconveniente
encontrado para el optodo de salinidad. Las calibraciones previas en el laboratorio
propiedad del Departamento de Ingenierfa Oceanografica de la Universidad Técnica de

Estambul (Istanbul Technical University, Faculty of Naval Arch. and Ocean Eng.,
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Department of Ocean Engineering), antes de trasladar el sistema al barco, nos mostraron

un comportamiento analogo al presentado en las instalaciones de IFREMER.
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Figura 6.34: Calibracién del optodo de reserva en los laboratorios de la Universidad

Técnica de Estambul.

No obstante, una vez que se habia cargado todo el instrumental en el barco y se
prob6 de nuevo, lo que obtuvimos fue lo que se observa en la figura 6.35. Ese
comportamiento anémalo de nuestro optodo se achacé a algin tipo de interferencia con un
filtro en el CI necesario para el equipo encargado de la construccion del sistema
subacuatico de transmisiéon de energfa y datos, ya que esa fue la unica modificaciéon del
sistema entre nuestra calibracién en el laboratorio y las medidas mostradas. El cambio de
comportamiento supuso la realizacion de medidas para obtener una nueva curva de
calibracion, para asegurar un buen analisis de los datos ante la perspectiva de que la antigua
pudiera no ser valida. Se procedié como en “Oceania”, calibrando cada dfa y tomando un
fichero en aire justo antes de cada medida que nos servia de referencia. El comportamiento
mostrado no era bueno, debido quizas a que la temperatura del aire era tan baja que pudo
influir negativamente los resultados de las medidas tomadas. En la grafica 6.36 podemos
ver el resultado de una medida realizada en la marina donde estaba anclado el barco, y

concluir que esta vez no son buenos.
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Figura 6.36: Comparcién de las respuestas de

Figura 6.35: Medida en aire en la cubierta del
la CTD y del optodo de salinidad en la medida

barco.
realizada en la marina.

Todas estas circunstancias contribuyeron a impedir la obtencién de resultados
aceptables como los que se obtuvieron en Polonia. Sin embargo, creemos que el buen
comportamiento ya qued6é demostrado alli y que los malos resultados en esta segunda

campana de medidas fueron debidos a las condiciones tan extremas que se vivieron en ella.

6.4 Conclusiones

Se puede concluir que se ha conseguido uno de los objetivos principales: haber
demostrado con éxito, por primera vez, el funcionamiento de este tipo de sensores Opticos

en condiciones reales.

» Como validacion de los resultados obtenidos en el laboratorio se han llevado a cabo
campanas de medida de campo. Las medidas se llevaron a cabo de tres formas

diferentes: medidas estacionarias, de arrastre y perfiles de profundidad.

» Los resultados obtenidos en dichas medidas estin en muy buen acuerdo con los
mostrados por una sonda CTD comercial puesto que en general el optodo sigue las
variaciones del indice de refraccion que registra la sonda CTD. Para las medidas
estacionarias y de arrastre el sensor detecta las variaciones que se producen en tiempo

real incluso variaciones muy pequenas.
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» Se ha llevado a cabo una calibracién con respecto a temperatura y presion del optodo
en conjunto en las instalaciones de IFREMER para ver el efecto que tiene en la

respuesta el dispositivo fisico.

» Se pone de manifiesto que la respuesta del optodo depende de esos parametros por lo
que el acuerdo entre las curvas en los perfiles de profundidad, las medidas en las que se
producen las mayores variaciones de estos parametros, no es tan bueno como en los
otros dos casos. Se hace patente la necesidad de mejorar el método de calibracién

incluyendo el efecto de esos parametros.

» Los optodos han demostrado tener durabilidad mostrando buen comportamiento en
las series de medidas llevadas a cabo durante las semanas de medidas de campo (dos
semanas de medidas en series de mas de dos horas), presentando la ventaja anadida de
que no requieren un mantenimiento complejo, bastando limpiarlos cuidadosamente

con agua limpia después de cada medida.

» La posibilidad de usar una fuente LED y un fotodiodo como detector en las medidas
hace el dispositivo muy compacto y simple, lo que resulta positivo para la utilizacion zn-

sitn del optodo.

Queda demostrado a la vista de los resultados que estos instrumentos son muy
indicados para su uso en medidas reales con proposito de monitorizaciéon del medio

marino, y no unicamente en el laboratorio.
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CAPITULO 7

CONCLUSIONES

El propésito de esta memoria es el desarrollo de sensores de fibras estrechadas para
la determinacién simultanea del grado de salinidad y temperatura del agua. Los sensores
fabricados se diseflaron para explotar las diferentes cualidades de las fibras estrechadas, con
objeto de, por una parte, caracterizar el comportamiento de los Zpers en funcién de dichas
cualidades, y por otro lado, para comprobar el amplio abanico de posibilidades que ofrecen
dichas fibras para su uso como sensores. En el camino de alcanzar el objetivo de conseguir
sensores operativos, los resultados obtenidos han sido variados y se resumen a

continuacion:

» Hemos puesto a punto el dispositivo de fabricacion de los zapers consiguiendo fibras
estrechadas con muy pocas pérdidas. Hemos fabricado #apers adiabaticos de cuello
uniforme mediante la técnica del quemador movil, que permite controlar los

parametros de construccion de la fibra estrechada.

» Hemos caracterizado el comportamiento de las fibras zapered trespecto a sus dos
caracteristicas mas importantes: su sensibilidad a cambios del indice de refraccién
exterior y la fuerte dependencia con la geometria del zzper. Para ello hemos buscado los
transductores adecuados que realzaran dichos efectos con el propésito de medir tanto

la temperatura como variaciones en el indice de refraccion.

» Hemos ensayado una primera propuesta de sensor de temperatura consistente en el
depodsito de un material termocréomico, lofina, sobre una fibra estrechada de cuello
uniforme. Mediante una caracterizaciéon en potencia transmitida de los dispositivos se
ha comprobado que su comportamiento frente a variaciones de temperatura es lineal y
que el rango dinamico y sensibilidad son adecuados en el rango de temperaturas de
variacion del agua del mar. Hemos verificado que la sensibilidad de los sensores puede
ajustarse en funcion de los parametros de construccion de los Zapers, y principalmente
con la variacion del diametro del cuello de éste. Los sensores obtenidos son adecuados
para su uso en el medio marino puesto que la lofina es un material hidréfobo, son

robustos y de pequefio tamafio, y para su uso no necesitan un equipo sofisticado.
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» Asimismo hemos ensayado una segunda propuesta de sensor de temperatura, que
aprovecha la gran sensibilidad a cambios en la curvatura de las fibras Zapered, consistente
en la fijacién de un Zaper de cuello uniforme en el interior de un cilindro capilar. Hemos
probado cilindros capilares de diferentes materiales y la caracterizacién en potencia
transmitida de los dispositivos resultantes ha puesto de manifiesto que la sensibilidad
mejora en un orden de magnitud con respecto a los sensores de lofina, que el rango
dinamico es muy amplio y que no presentan histéresis, en el rango de temperaturas de
interés. La sensibilidad y el rango dinimico pueden ser ajustados mediante una
adecuada seleccion del material del transductor. Los sensores obtenidos son aptos para
su uso en el medio acudtico puesto que de nuevo son robustos (gracias a la proteccion
que el capilar le confiere a la fibra estrechada), sencillos y de pequenio tamafio, y cuyo

esquema de alimentacién y deteccién vuelve a ser simple y apto para medidas z#-situ.

» Hemos ensayado también una propuesta de sensor de indice de refraccién, que
aprovecha la sensibilidad que muestran las fibras zgpered a cambios en el indice de
refraccion del medio externo, basado en la resonancia de plasmones superficiales
debida al depdsito de un doble recubrimiento asimétrico (metal — dieléctrico) sobre una
fibra zapered de cuello uniforme. Los hemos caracterizado tanto en potencia transmitida
como espectralmente. Hemos observado la aparicion de resonancia de plasmones
superficiales en ambas caracterizaciones, aunque es mas conveniente hacerlo
espectralmente puesto que en ese caso se puede percibir la aparicion de varios minimos
cada uno de los cuales corresponde a un plasmén superficial como resultado de la
pérdida de simetria. Hemos mostrado cémo la determinacién de la posicion de éstos
mejora cuando se controla la polarizacién puesto que la asimetria les hace dependientes
de ella, sin embargo, no es tan critico como en el caso de las fibras tipo D y podria
utilizarse sin controlarla simplificando asi el montaje. Hemos comprobado que es la
zona del cuello la responsable de la excitaciéon de los plasmones. El desplazamiento
mostrado por la posicién de los minimos debido a la variacién del indice de refraccion
externo hemos demostrado que es lineal y que puede ajustarse el rango dinamico del
sensor mediante la eleccién adecuada del minimo. Hemos visto como el punto de
funcionamiento del sensor puede ser también ajustado variando el diametro del cuello
del Zaper. La fibra con que se fabrican los sensores ha resultado ser un factor decisivo en

el comportamiento de los sensores.

» Para finalizar, hemos llevado a cabo varias campafias de medida de campo con un

sensor basado en la resonancia de plasmones superficiales debida al depésito de un
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doble recubrimiento (metal — dieléctrico) sobre una fibra D desarrollado por el equipo
de investigacion en el pasado. Se realizaron tres tipos de medidas: estacionarias, de
arrastre y perfiles de profundidad. LLos datos obtenidos fueron comparados con los que
proporcionaba una sonda CTD comercial. Hemos obtenido un buen acuerdo entre las
dos sefiales y hemos comprobado que nuestro sensor sigue practicamente en tiempo
real las variaciones de la salinidad mostradas por la sonda, excepto en el caso de los
petfiles de profundidad en que ademas empieza a fallar cuando se pasa de los 50 m.
Hemos realizado una caracterizacion del comportamiento del optodo en funcion de la
temperatura y la presion y hemos comprobado que ambos parametros tienen un efecto
acusado sobre la respuesta del sensor por lo que se hace patente la necesidad de
corregir la calibracion de los sensores respecto a estos efectos sobre el conjunto del
optodo. La conclusién mas relevante es que se ha comprobado por primera vez el
funcionamiento de un sensor 6ptico de este tipo en condiciones reales, validando los
resultados obtenidos con ellos en el laboratorio. Los sensores han demostrado tener
una durabilidad adecuada con un escaso mantenimiento y el equipo necesario para su

funcionamiento es simple y apto para medidas 7 situ.

Este trabajo ha dado lugar a distintos prototipos que hemos fabricado y probado

experimentalmente, asi como a varias publicaciones y comunicaciones a congresos.
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ANEXO: Publicaciones y contribuciones a congresos

El desarrollo de estas tareas ha dado lugar a una serie de comunicaciones cientificas
en congresos nacionales e internacionales, asi como la publicaciéon de varios articulos en

revistas internacionales, que pasamos a detallar a continuacion.

Articulos en revistas internacionales:

» F.J. Bueno, O. Esteban, N. Diaz-Herrera, M.C. Navatrete, A. Gonzalez-Cano,
“Sensing properties of asymmetric double-layer-covered tapered fibres”, Applied

Optics 43(8), 1615-1620 (2004).

> N. Diaz-Herrera, M.C. Navatrete, O. Esteban, A. Gonzalez-Cano, “Fibre-optics
temperature sensor based on the deposition of a thermochromic material on an

adiabatic taper”, Measurement Science and Technology 15(2), 353-358 (2004).

» A. Gonzalez-Cano, F.]. Bueno, O. Esteban, N. Diaz-Hertrera, M.C. Navartete,
“Multiple surface plasmon resonance in uniform-waist tapered optical fibres with

asymmetric double-layer deposition”, Applied Optics 44(4), 519-526 (2005).

Comunicaciones cientificas a congresos internacionales:

» H. Schmidt, H.D. Kronfeldt, M. Maiwald, L. Gallasch, J. Konat-Stepowicz, M.
Lehaitre, A. Lenoac'h, J. Pfannkuche, H. Amann, M. Szymczak-Zyla, A.
Filipkowska, L. Lubecki, G. Kowalewska, O. Esteban, M.C. Navarrete, N. Diaz-
Herrera, A. Gonzalez-Cano, E. Bernabeu, C. Gibson, B. Mac Craith, M. Leclerq,
"Optical in-situ sensing in the ocean-first results of the MISPEC field trial in the
Gulf of Gdansk", aceptada como poster en OMARC (Ocean Margin Research
Conference), Paris (Francia), 15-17 Septiembre 2003.

» F.J. Bueno, O. Esteban, N. Diaz-Herrera, M.C. Navarrete, A. Gonzélez-Cano, E.
Bernabeu, “Transmision properties of tapered optical fibres with double-layer
deposition used as refractive index sensors”, aceptada como poster en OFS-76
(16th International Conference on Optical Fiber Sensors), Nara (Japon), 13-17

octubre 2003.

> N. Diaz-Herrera, M.C. Navarrete, O. Esteban, A. Gonzalez-Cano, “Temperature

sensor based on the deposition of a thermochromic material on a tapered optical

211



fibre”, aceptada como poster en OFS-76 (16th International Conference on Optical

Fiber Sensors), Nara (Japon), 13-17 octubre 2003.

> A. Gonzilez-Cano, M.C. Navarrete, O. Esteban, N. Diaz-Herrera, "Use of fibet-
optics optodes for monitoring of sea water: towards an optical CTD probe",
aceptada como comunicacion oral en EUROPT(R)ODE 11 (Seventh European
Conference on Optical Chemical Sensors and Biosensors), Madrid (Espafia), 4-7

Abril 2004.

» H.D. Kronfeldt, H. Schmidt, M. Maiwald, L. Gallasch, J. Konat-Stepowicz, M.
Lehaitre, A. Lenoac'h, J. Pfannkuche, H. Amann, M. Szymczak-Zyla, A.
Filipkowska, L. Lubecki, G. Kowalewska, O. Esteban, M.C. Navarrete, N. Diaz-
Herrera, A. Gonzalez-Cano, E. Bernabeu, C. Gibson, B. Mac Craith, M. Leclerq,
B.Roussel, "Multiparametric in-situ spectroscopic measuring system for coastal
monitoring employed under field conditions in the Gulf of Gdansk (Baltic Sea)",
aceptada como comunicacion oral en ISOPE-2004 (The Fourteenth International

Offshore and Polar Engineering Conference), Toulon (Francia), 23-28 Mayo 2004.

> N. Diaz-Hetrera, O. Esteban, M.C. Navartete, A. Gonzalez-Cano, "Fiber-optic
salinity probe", aceptada como poster en EIWOFS'04 (Second European Workshop
on Optical Fibre Sensors), Santander (Espafa), 9-11 Junio 2004.

» FJ. Bueno, A. Gonzilez-Cano, N. Diaz-Hetrera, M.C. Navarrete, O. Esteban,
"Uniform-waist tapered optical fibers with double-layer deposition", aceptada como
poster en EWOFS'04 (Second European Workshop on Optical Fibre Sensors),
Santander (Espafia), 9-11 Junio 2004.

Comunicaciones cientificas a congresos nacionales:

> N. Diaz-Herrera, M.C. Navatrete, O. Esteban, A. Gonzalez-Cano, “Temperature
sensor based on thermochromic materials deponed on tapered optical fibres”,
aceptado como poster en OPTOEL 03, Universidad Carlos 111, Leganés (Madrid),
14-16 julio 2003.

» N. Diaz-Herrera, M.C, Navatrete, O. Esteban, A. Gonzalez-Cano, “Aplicacion de
las fibras opticas estrechadas a la medida de temperatura”, aceptada como poster

para la VII Reunidn Nacional de Opz‘zm, Santander, 8-12 septiembre 2003.
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» F.J. Bueno, O. Esteban, N. Diaz-Herrera, M.C. Navarrete, A. Gonzélez-Cano, E.
Bernabeu, “Sensores de indice de refraccion basados en estructuras multicapas
depositadas sobre fibras opticas estrechadas”, aceptada como poster para la VII

Reunion Nacional de Opiz'm, Santander, 8-12 septiembre 2003.

» FJ. Bueno, O. Esteban, N. Diaz-Herrera, M.C. Navarrete, E. Bernabeu,
“Viabilidad del uso de fibras 6pticas estrechadas con estructura multicapa como
sensores de indice de refracciéon”, aceptada como poéster para el XVIII Simposium
Nacional de la Unién Cientifica Internacional de Radio (URSI), A Coruna, 10-12
septiembre 2003.

> M.C. Navarrete, N. Diaz-Herrera, A. Gonzilez-Cano, O. Esteban, “New
generation of fiber-optic refractometers based on doubly-deposited tapered optical
fibers”, aceptado como péster en OPTOEL ‘05, Universidad Miguel Hernandez de
Elche, Elche (Alicante), 13-15 julio 2005.
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