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RESUMEN

La Refractometria es una técnica relativamente reciente aunque el indice de refraccion es un
parametro findamental de la materia que ha estado estrechamente ligado ala Optica desde
sus origenes. De entre las técnicas refractométricas modernas la resonancia de plasmén
superficial (SPR, por sus siglas en inglés), tanto en sus versiones de bulto (rejilla o prisma)
como en la de guia de onda (plana o cilindrica) es una de las mas utilizadas por su alta
sensibilidad. En este trabajo se propone y se demuestra una metodologia experimental para
fabricar dispositivos de fibra Optica, de manera simple y repetible, en los que se produce la
SPR. Para el andlisis experimental de la respuesta de estos dispositivos se desarrollaron
plataformas que cumple con los requisitos de ser compacta, reconfigurable y de facil manejo.
Una de estas plataformas es una celda microfluidica disefiada y fabricada en el CIO, en la
que se introduce la fibra optica en un canal de 500 um de didmetro, y con la que fue posible
hacer mediciones del indice de refraccion en volumenes pequefios de hasta 100 uL y con una
sensibilidad de 1000 nm/Unidad de Indice de Refraccion (RIU por sus siglas en inglés). Se
demuestra ademas que esta técnica permite medir independiente o simultaneamente el indice
de refraccion, la temperatura o el nivel de una muestra liquida utilizando una punta de fibra

optica.
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OBJETIVOS

e Entender los fundamentos de la Resonancia de Plasmon Superficial (SPR) en fibras

opticas.

e Construir un panorama lo mas completo posible del estado del arte de la técnica de SPR

en fibras Opticas y de las aplicaciones de la técnica SPR.

e Desarrollar una metodologia para optimizar el proceso de fabricacion de dispositivos de

fibra Optica con campo evanescente expuesto.

e Desarrollar una metodologia para optimizar el proceso de recubrimiento metdlico de la

fibra Optica mediante la evaporacion térmica.

e Disenar y construir una fuente de luz de amplio espectro en la regidén visible para el

analisis de SPR.

e Disefiar y fabricar las estructuras mecénicas que permitan la sujecion de la fibra Optica y
la correcta circulacion del analito en las que se pueda caracterizar la respuesta plasmonica

de los dispositivos de fibra Optica fabricados.
e Desarrollar un programa para la adquisicion, andlisis y exhibicidon del espectro de
transmision de la fibra optica y la determinacion de los pardmetros caracteristicos de la

respuesta plasmonica.

e Presentar de los resultados en un congreso nacional y/o internacional.
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JUSTIFICACION

La refractometria es el nombre genérico con el que se hace referencia a una serie de
mstrumentos y técnicas Opticas que se han desarrollado para medir el indice de refraccion de
muestras liquidas, solidas o gaseosa. Medir el indice de refraccion, que es una propiedad
fundamental de la materia, es importante porque nos permite evaluar la pureza de una muestra
o conocer las concentraciones quimicas de los constituyentes importantes en una solucion;
ademas, cuando se mide el indice de refraccion de una muestra se puede, por comparacion
con los valores conocidos de las sustancias, identificar y/o confirmar su identidad. El primer
mstrumento Optico de bulto disefiado para la medicion del indice de refraccion, que atn se
sigue usando es conocido como refractometro de Abbe, se basa en la medicion del angulo,
asociado al fenomeno de reflexion total interna, entre el haz de prueba que incide en la
frontera entre un prisma y la muestra bajo andlisis y la normal a la mterface. En un
refractometro de Abbe la medicion es visual, el usuario al observar a través del visor debera
ajustar manualmente la posicion de las perillas para que en el campo de vision la mitad sea
brillante y la otra parte oscura.

La posicion que ocupa la frontera entre estas dos franjas en la escala graduada que aparece
en el visor corresponde con el valor del indice de refraccion de la muestra. Estos
refractometros permiten medir el indice de refraccion de una muestra liquida o solida en un
rango amplio de valores; sin embargo, en aplicaciones quimicas y bioldgicas en los que se
requiere medir cambios en el indice de refraccion del orden de 1x10-> o menores; realizar
mediciones in-situ de manera continua y en tiempo real; o en aquellas en donde el volumen
disponible de las muestras a analizar es lLmitado (algunos pl); los refractometros
convencionales no son los mas apropiados. Para estas aplicaciones las fibras Opticas en
conjunto con la técnica de resonancia de plasmon superficial representan una de las mejores
alternativas, al interactuar una onda evanescente con el metal noble depositado sobre la fibra
optica y con el medio externo permite alcanzar una alta sensibilidad en la deteccion de los
cambios de indice de refraccion del medio adyacente. En este trabajo se propone la
fabricacion de refractometros de fibra Optica basados en la resonancia de plasmon superficial
de forma facil y repetible. En contraste al refractometro convencional, estos dispositivos de

fibra Optica tienen ventajas en la miniaturizacidon de su disefio, que proporciona una facil
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incorporacion en procesos en los que se requiere el andlisis del indice de refraccion de un

liquido.
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CAPITULO 1. REFRACTOMETRIA: DE LA INGENIERIA
OPTICA A LA BIO-INGENIERIA

1.1. Indice de refraccion un parametro fundamental de materia y sus

implicaciones.

El indice de refraccion (RI: refractive index) es una propiedad Optica que poseen los
materiales y que determmna una parte importante de la interaccidén entre la radiacion
electromagnética (EM) y la materia. El RI esuna cantidad adimensional, real para un material
transparente y complejo si existe absorcion. En funcién del RI, los materiales se pueden
clasificar en isotropicos o anisotrdpicos; las sustancias liquidas, gaseosas y algunos solidos
no cristalinos (amorfos) son isotropicos ya que poseen un solo RI en su estructura. Caso
contrario a los anisotropicos, como los cristales que mantienen mas de un RI en su estructura.
Cuando la luz se propaga a través de un material, se asume que la distancia recorrida por el
frente de onda es uniforme. Es erroneo considerar que la luz viajara siempre a la misma
velocidad, ya que la velocidad de la luz depende de las propiedades del material a través del
cual se desplaza [1]. El cambio de la velocidad de propagacion de la luz, se debe
principalmente al RI del material, por ende el indice de refraccion (n) se define como la

relacion de la velocidad de la luz en el vacio (¢) y la velocidad de la luz en un medio (v) [2].

_ Erly _ l.lloG

C
g =n, —ip; c=3x10%m/s Ec. 1.1.
UV &Hp W&

n =

donde ¢y, 1, corresponden a la permitividad y permeabilidad del espacio lbre,
respectivamente; &, i, son la permitividad y permeabilidad relativa, respectivamente; o es
la conductividad eléctrica y w la frecuencia de la luz. En la Ec. 1.1 el indice de refraccion es
complejo, donde n,. es la parte real de n (en un dieléctrico ideal solo existe parte real) y p es
la parte imaginaria, que representa el coeficiente de extincion (magnitud relacionada con la
absorcion de luz, o, cuando mteractia con la materia). La velocidad maxima que la luz

alcanza se da en el vacio. Se considera que el valor del indice de refraccion en el vacio es de
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1 y el indice de refraccion del aire a 20 °C con presion atmosférica es 1.0003, la diferencia
entre estos dos valores es tan minima que usualmente se desprecia. Por lo cual se asume que
la velocidad de la luz en el aire y el vacio, es el mismo.

En la Figura 1.1 se ilustra un evento que pasa de manera cotidiana en la naturaleza, un haz
de luz con una longitud de onda (1) que se propaga en un medio al encontrar una interfaz
creada por dos medios con diferente indice de refraccion, esta diferencia de RI y el angulo
que el haz hace con la normal a la superficie, llamado angulo de incidencia (6:), determinan
el comportamiento del haz. Al llegar a la interfaz una parte de la luz se refleja bajo las
condiciones descritas en la ley de reflexion, el rayo reflejado estd situado en el plano de
incidencia y forma con la normal un 4ngulo (&) igual al 4ngulo de incidencia, es decir 6r =
6i. Mientras que la parte restante de la luz incidente se trasmite al segundo medio, el haz
trasmitido, también llamado refractado, forma un angulo (6r) con la normal de la frontera en
el punto de incidencia, cambiando la direccion de propagacion. Este cambio de direccion,

depende de 6 con 6; y las propiedades de dos medios, puede ser definida como:

senf, n,
- = Ec.1.2.

senf; n,

Figura 1. 1. Rayo de luz incide sobre una interfaz entre dos medios de diferente n, parte de su energia se reflejada y otra
parte se refracta.

Cuando la luz viaja, através de una interface, de un medio con indice de refraccion mayor a
uno con menor, puede ocurrir el fendmeno denominado reflexion total interna (TIR: Total

Internal Reflection). De acuerdo ala Ec. 1.2 existe un dngulo de incidencia al que el angulo
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refractado 6:=90°, es decir la luz es refractada a lo largo de la frontera entre los dos medios,
el valor del angulo de incidencia 6;al que ocurre se conoce como angulo critico 6., como se
muestra en la Figura 1.2 a), y para 6; > 0, la energia de la luz incidente es totalmente

reflejada, tal como se observa en la Figura 1.2 b).

a)

Figura 1.2. a) Cuando el angulo de incidencia es igual al angulo critico el angulo transmitido es 90°, b) En el angulo de
incidencia mayor al angulo critico a luz se refleja totalmente (TIR).

Las comunicaciones por fibra optica (FO), una de las aplicaciones donde se aprovecha el
fenomeno de TIR, la informacion se codifica en un haz de luz que se propaga a través del
nicleo de la FO. El confinamiento de la luz debido a la TIR en la frontera formada entre el
nicleo y el revestimiento se logra porque el nicleo tiene un RI mayor que el revestimie nto
[3]. La TIR y el angulo critico se utilizan en mstrumentos Opticos, conocidos como
refractometros, que permiten medir el RI de un material analizando la luz refractada en la
frontera de un substrato de vidrio y el material bajo estudio.

En la medicion del indice de refraccion es necesario tomar en cuenta dos agentes externos al
material, estos son: temperatura y longitud de onda de la luz utilizada. La temperatura influye
en la densidad de la sustancia que a su vez determina el valor del RI [4]. Por otro lado, la
dependencia del RI con la longitud de onda de la luz solo se puede tratar tomando en cuenta
la estructura atémica de la materia, una discusion formal puede encontrarse en [5]. Los
valores de indice de refraccion generalmente la medicion estdndar delRI serealiza en la linea
del sodio D (A=589 nm) a20 °Cy los valores se reportan en formato de tres o cuatro décimas

dependiendo de la resolucion del refractometro.
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1.2. Refractometros comerciales

La refractometria, medicion de indice de refraccion, tiene ventajas sobre otros tipos de
técnicas, cuando se desea hacer el andlisis simple de una sustancia en algunos procesos de
produccion, puesto que los refractometros son disefios simples, la medicion es facil y rapida,
con un andlisis simple y confiable, ademas se requiere de reducidas cantidades de muestras
para la medicion. En la industria de alimentos y bebidas, quimica, farmacéutica, aceite,
petroquimica, automotriz y metalmecénica, los refractometros juegan un papel importante
garantizando la calidad en los procesos de produccion [6]. Los refractometros se emplean en
una variedad de aplicaciones, los mas comunes son la determinacion de la pureza o
concentracion de una sustancia en términos de indice de refraccion y la medicion de los
niveles de azicar en una solucion mediante los grados Brix (°Brix). La escala °Brix indica Ila
cantidad de gramos de sacarosa disuelta en una porcion de agua.

Puesto que los refractometros se han posicionado como instrumentos importantes en los
laboratorios e industrias, proveedores lideres de mstrumentos analiticos han respondido
ofreciendo un gran nimero de modelos que cumplan con los requisitos especificos en cada
una de las aplicaciones. En el mercado competitivo se encuentran empresas como,
RUDOLPH RESEARCH ANALYTICAL, quien provee distinto modelos de refractometros
de mesa, automaticos-digitales que cumplen con los estdndares en areas como Ia
farmacéutica, industria alimenticia, laboratorios quimicos, biotécnicas y de bioingenieria [7];
por su parte Bellingham+Satnley suministra refractometros de mano proporcionando Ila
facilidad y rapidez en la medicion [8], KRUSS con renombre internacional proporciona los
refractometros tipo Abbe en dos presentaciones, analdgicos y digitales, ideales en el &mbito
académico como en la industria [9]. Los refractometros comerciales tipo: Abbe, de mano,
automatico-digital y de proceso, la técnica de medicion del indice de refraccion se basa en la
medicion del angulo critico.

En la medicion del indice de refraccion se requiere precision en las medidas, pero existen
ciertos factores que pueden alterar el valor original. Por ejemplo, la limpieza en la superficie
donde es puesto la muestra, de ser el caso pueden permanecer manchas o burbujas de aire
que alteren la medicion; asi como la temperatura que modifica la densidad de la muestra y

en consecuencia se presenta una inexactitud en el valor final Los fabricantes han
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compensado dichas variabilidades a través de algoritmos inteligentes que detectan estas
rregularidades en la superficie y han implementado sistemas electronicos de enfriamiento o

calentamiento de la muestra.

1.2.1. Refractometro de Abbe

El refractometro de Abbe, es el primer refractometro que se ofrecid comercialmente y su
principio de operacion ha sido la base propicia para el disefio de nuevos refractometros.
Ideales cuando se requiere un rango amplio de mediciones de RI de muestras solidas,
semisolidas, poliméricas y liquidas, en los laboratorios donde el rendimiento de la muestra
es relativamente baja. Estos mstrumentos constan de un espejo que dirige la luz a una
montura metalica central movil con dos prismas (prisma de iluminacion y prisma de
refraccion). Se observa la luz a través de un ocular sobre una escala graduada, que permite
fijar la posicion relativa respecto a los prismas. La pieza central se puede abrir por medio de
una bisagra que permite separar los dos prismas y colocar entre ellos la muestra que se desea
medir.

El funcionamiento del refractometro se basa en el estudio del angulo critico que se produce
en la reflexion total del haz de prueba cuando incide en la frontera entre un prisma y la
muestra. El valor de este dngulo depende del indice de refraccion de la muestra y del indice
de refraccion conocido del prisma. En el ocular se aprecia una zona iluminada y otra oscura,
el operador debe maniobrar una manija que permite centrar la linea que divide alas dos zonas,
esta manija va incorporado a la escala graduada y de donde la lectura del indice de refraccion
es tomada.

El refractometro de Abbe tiene una precision de indice de refraccion de 104y 1073, el rango
del indice de refraccion es amplio dependiendo del modelo, para bajos indices de refraccion
de 1.3-1.75y para altos indices de refraccion de 1.4-1.85. Dado que la temperatura afecta la
medicion del RI de una sustancia, los refractometros de Abbe poseen conexiones para incluir

un bafo de agua que proporciona el control de la temperatura del prisma [9].
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1.2.2. Refractometro de mano.

Estos refractometros son practicos por su disefio portable, permitiendo realizar mediciones
de indice de refracciébn en campo, generalmente son configurado y calibrados para realizar la
medida en la escala °Brix. La precision en la medicion de indice de refraccion esta entre 10
3y 104, el rango de trabajo es muy estrecho dado a sus aplicaciones particulares. El operador
observa en un ocular y la lectura es tomada en una escala sobre la que se superpone el limite
de luz-oscuridad causado por la refraccion o la reflexion del haz de incidencia dependiendo

de la region en la que se ubique el dngulo de incidencia a cada lado del dngulo critico [8].

1.2.3. Refractometro automatico-digital.

La operacion de los refractometros automaticos es simple, basta con colocar una muestra en
el prisma, cerrar la tapa y leer la respuesta. En estos dispositivos no existe lineas de sombras
que coincidan, ni ocular donde se requiera del ajuste por parte del operador [10], caso
contrario a los refractometros Abbe y de mano. Los diferentes modelos de este tipo de
refractometros se fabrican de acuerdo a la aplicacion particular de los laboratorios que lo

solicitan.

1.2.4. Refractometro de proceso

Estos instrumentos estan conectados a procesos por lo que tienen la capacidad de realizar
mediciones en linea, proveen de datos en tiempo real para el control de procesos, ideales en
la medicion de indice de refraccion contimua de un fludo. A diferencia de otros
refractometros, este tipo de refractometro emplea un dispositivo de carga acoplada (CCD:
Charge-Coupled Device) ensamblado a una caja de control para la medicion del angulo
critico resultante. A través de ellos se garantiza la mayor fiabilidad en los procesos, con
mstalaciones de tuberias, tanques de mezclas, recipientes de almacenamiento o calderas de

reaccion [11].
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1.3. Importancia de la medicion del indice de refraccion

El indice de refraccion es una caracteristica inherente de la materia que se encuentra
estrechamente relacionada con las propiedades fisicas y quimicas y que influye en la
mteraccion de la luz con la materia, por esto no es extraio que la refractometria sea util y
necesaria en areas como salud, energia, agricultura, alimentos, ya que son utilizados en varios
procesos de mndustrias prioritarias como: farmacéutica, las procesadoras de alimentos y
bebidas, la seguridad ambiental en agricultura, recursos energéticos asi como en la
bioingenieria, esto solo por mencionar algunas.
La refractometria a diferencia de la espectroscopia, utilizada para identificar sustancias y que
se basa en la absorcion de la luz, es atil cuando se conoce el material que se analiza por lo
que se usa principalmente en:
e Identificar o confirmar Ila identidad de una muestra al comparar su indice de
refraccion con valores conocidos.
e Evaluar la pureza de una muestra.
o Comprobar el cumplimiento de calidad en estandares nacionales y/o internacionales
de un producto.
e Medicion indirecta de la concentracion de un soluto en una solucion, mediante la
comparacion del indice de refraccion de la solucidn en una curva caracteristica.
En la industria el indice de refraccion es una cuantificacion bdsica que permite la deteccion
de concentraciones de materiales solidos diluidos en liquidos. En la industria de bebidas, el
control de calidad de las bebidas alcohdlicas que contienen etanol es de gran importancia, ya
que difieren en cuanto a su sabor, olor y apariencia. Ademas, de contener agua y etanol las
bebidas alcoholicas pueden tener otros componentes aditivos y/o contaminantes, tales como
el metanol que influyen en la calidad e incluso pueden ser dafinos para la salud porque es
una sustancia potencialmente carcindgeno. La contaminacion de bebidas con metanol es
comin y por eso se ha buscado desarrollar técnicas simples y rapidas para detectarlo. Una de
ellas consiste en realizar una estimacion del indice de refraccion en base a diferentes
concentraciones de metanol en alcohol etilico [10], esta prueba es simple y se puede

mplementar ficilmente como control de calidad en el proceso de produccion.
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La salinidad del agua, parametro importante en campos como la seguridad ambiental, es
utilizado como indicador de la calidad del agua, que tiene efecto directo en distmtos procesos
de produccion industrial y en procesos agricolas, es también un indicador en el monitoreo
ambiental marno [12], se puede medir mediante técnicas refractométricas lo que ha
contribuido al interés en la investigacion y desarrollo de métodos nuevos para el anilisis de
este indicador [13]. La contaminacién del agua de consumo humano es uno de los problemas
ambientales mas preocupantes en la actualidad, ya que influye en la salud humana a nivel
mundial. Uno de los contammantes inorganicos mas comunes es el flior, en [14] se
demuestra que es posible su deteccion a través de la medicion del indice de refraccion, para
esto en este trabajo se utilizaron soluciones acuosas con diferentes concentraciones de flior
para hacer una caracterizacién que podria ser utilizada como curva de calibracion.

En la agricultura, los endlogos dependen de las mediciones de la densidad para supervisar la
fermentacién del mosto de uva que da como resultado el vino, no obstante se ha demostrado
que el indice de refraccion es una opcion valida para fines de supervision lo que simplifica y
abarata el analisis en los primeros estadios del proceso. En [15] se utiliza la dependencia en
temperatura del indice de refraccion del mosto durante el proceso de fermentacion de la uva
como un proceso de monitoreo en la produccion de vinos.

En el desarrollo de recursos renovables, el biodiesel ha sido una de las alternativas mas
viables en la materia. Este producto es derivado de la reaccion de transesterificacion de
aceites vegetales y/o animales combinadas con alcohol (metano o etanol), sin embargo
cuando el proceso de transesterificacion es inadecuado el producto final puede causar graves
problemas operativos. Se ha demostrado que el sondeo en la calidad del biodiesel se puede
efectuar mediante la medicion del IR y se puede implementar como un método para el control
del proceso [16].

La medicion del indice de refraccion toma un papel importante en el analisis médico, en [17]
se reporta una estrategia para la estimacion del indice de refraccion de la hemoglobina,
tomando en cuenta que el cambio en el RI depende fuertemente de la fisiologia de las células
biologicas asi como de la temperatura. Se puede considerar al IR como un marcador biologico

no invasivo para la deteccion de posibles enfermedades.
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1.4. Técnicas refractométricas modernas

1.4.1. Interferometria

La interferencia ocurre cuando dos haces mutuamente coherentes provenientes de una misma
fuente puntual se superponen después de viajar por caminos Opticos diferentes [18]. En la
Figura 1.4 se aprecia la configuracion de un interferometro tipo Michelson, donde el haz de
un laser incide sobre un divisor de haz, siendo una parte dirigida a la superficie de prueba y
el resto a la superficie de referencia, el detector es el encargado de obtener el resultado de la
mterferencia de los dos haces al recombinarse. En el plano del detector se podran observar el
patron de mterferencia, que en este caso consiste de franjas periddicas espacialmente cuya
mtensidad estd modulada. Generalmente, esta técnica se utiliza para medir cambios minimos
enel cammo Optico entre los dos haces que mterfieren y la manera en que se hace es mediante

el conteo de franjas de interferencias.

Figura 1. 3. Interferometro de Michelson para la medicion de indice de refraccion.

Se coloca una muestra, que tiene un indice de refraccion n y espesor z, en uno de las
trayectorias (brazos) del mterferdmetro de tal manera que la luz incida normal a la superficie
entonces el espejo localizado en el plano se ajusta hasta obtener franjas circulares con un
unico punto oscuro central, la diferencia del camino Optico entre los haces puede variarse al
cambiar el &ngulo de incidencia sobre la muestra. Conociendo la longitud de recorrido en el
mterior de la placa, el indice de refraccion se puede expresar por el nimero de franjas Nrque

cambian en el patron de interferencia al varia el angulo de incidencia entre 0y 6, como [19]:
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N 222
o (2z — Np)(1 — Cos0) + It

2z(1— Cos6) — N2

Ec.1.3.

donde A es la longitud de onda del laser. En esta técnica la exactitud se encuentra limitado
principalmente por la precision del grosor de la muestra y por el flujo de aire en el ambiente,

ademads es requisito que las vibraciones se reduzcan al minimo.

1.4.2. Elipsometria

Cuando una onda EM interacciona con un medio su estado de polarizacion se puede ver
modificado, estos cambios se analizan mediante la técnica conocida como elipsometria. Es
un método Optico de andlisis experimental, basado en la medicion de los cambio en el estado
de polarizacién dela luz [20] entre la onda incidente y reflejada desde la superficie de prueba.
La elipsometria es una técnica altamente precisa de caracterizacion de superficies e interfaces

y permite obtener informacion sobre su espesor e indice de refraccion [21].

1.4.3. Refractometros de fibra optica

En una fibra 6ptica, debido al confinamiento de la luz en su nucleo, la propagacion de la luz
es insensible a los cambios de indice de refraccion que ocurren en el medio que rodea el
revestimiento. Sin embargo, si se modifica la fibra Optica la luz que es guiada por el nicleo
puede verse afectada por el medio circundante (muestras liquidas) al exponer el campo
evanescente en una seccion de la fibra optica [22] o por medio de la reflexion de Fresnel [23]
[24] en la punta de la fibra Optica. Bajo estas condiciones la sefal Optica que proviene de una
fuente de luz se modulard de acuerdo al cambio en el RI del medio que circunda la fibra
oOptica y se registrara la sefial transmitida o reflejada en el fotodetector de un mstrumento de
medicion. Los cambios en al menos uno de los pardmetros de la luz (amplitud, longitud de
onda, fase), debidos al cambio de indice de refraccion en el medio externo, se pueden medir
y son ajustados para generar una curva de calibracion caracteristica para cada dispositivo.
Diversos refractometros de fibra Optica se han propuesto y métodos como cubrir de metal la
fibra optica[25], rejillas de Bragg (FBG: Fibre Bragg Grating) [26] o adelgazamiento de la
fibra oOptica [27].
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CAPITULO 2.LA INGENIERIA DE LA RESONANCIA DE
PLASMON SUPERFICIAL

2.1. Elfenomeno de la resonancia de plasmon superficial

Los metales nobles, tales como Oro (Au), Plata (Ag), Cobre (Cu) y Aluminio (Al) exhiben
propiedades electro-Opticas muy particulares, presentan constantes dieléctricas complejas
(&, = &, +ig,,) con valores reales negativos en el rango del visible e infrarrojo cercano del
espectro electromagnético[28]. Esta caracteristica propia de los metales nobles, es una
condicidbn necesaria para la existencia de los plasmones superficiales (SP), descrita por
primera vez como la anomalia de Wood en la reflectividad espectral de un haz de luz
polarizada que incide sobre una rejilla metalica [29].

El plasmon superficial u onda de plasmon superficial (SPW), son oscilaciones colectivas de
densidad de carga presentes en una mterfaz entre dos medios, metal y dieléctrico, cuyas
constantes dieléctricas poseen parte real de signo contrario. La excitacion del SP puede
lograrse a través de electrones o fotones [30]. En el caso de este Ultimo, los electrones libres
oscilan en respuesta al campo electromagnético del foton mcidente de la misma frecuencia.
Las ondas SP se propagan sobre la iterfaz acompafiadas de un campo eléctrico (E)
perpendicular a la interfaz metal-dieléctrico y un campo magnético (H) paralelo a dicha
mterfaz, Figura 2.1 a); por consiguiente el plasmon superficial mantiene una polarizacidn
transversal magnética (TM o polarizacibn p) y responderdn colectivamente solamente a
ondas electromagnéticas con misma caracteristica. Dada la fuerte union del plasmon
superficial a la superficie del metal, el maximo del campo E asociado se encuentra en la
mterfaz metal-dieléctrico y decae exponencialmente en ambos medios, tal como se muestra
en Figura 2.1 b). La profundidad de penetracion (Jp) es la distancia a la cual la amplitud del
campo eléctrico decae a un valor de 1/e en ambos medios; se encuentra en el orden de ~10
nm en el metal y 150-400 nm en el dieléctrico, pero el valor de profundidad depende de la
longitud de onda de la EM de excitacion [31].
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Figura 2. 1 Plasmon superficial. a) Propagacion del SPW en una interfaz metal-dieléctrico. b) Su
campo E, decae exponencialmente en ambos medios desde la interfaz.

Una manera de abordar la teoria de SPW es mediante el andlisis de la luz que se propaga en
una guia de onda plana formada por un metal y un dieléctrico, como la que se muestra en la

Fig. 2.1 (a) y (b).! Se parte de las ecuaciones de Maxwell [32]:

V-D=p,, Ec. 2.1.
V:-B=0 Ec. 2.2.
VXE=—6—B Ec. 2.3.
ot
oD
VXH=]ext+a Ec. 2.4.

Estas ecuaciones relacionados cuatro campos macroscopicas D (desplazamiento dieléctrico),
E (campo elctrico), H (campo magnético), y B (induccion magnética) con p,,, cargas
externar y densidad de corriente J,,.. En la ausencia de cargas externas y densidad de
corriente, las Ec. 2.3 y 2.4 pueden ser combinadas para obtener:

d°D

~Ho = Ec. 2.5.

VxVXxE=

1 Este desarrollo se incluye por recomendacion de los revisores, una descripcion mds detallada y completa se
encuentraen [32]y [36].
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Sabiendo que D=¢E y usando las identidades VxVxE= V(V -E) —V2E en donde V -
(¢E) = E-Ve+ €V-E,yenausencia de un estimulo externo V -D = 0, la ecuacion puede
ser reescrita como:
2
v2g = - L OE Ec. 2.6.
c? ot?
Si asumimos que el campo eléctrico solucion de la Ec. 2.6 tiene una dependencia armonica

en el tiempo de la forma E(r,t) = E(r)e ™', se obtiene:

VZE+ k2¢E =0 Ec. 2.7.

w .y , .y .
donde k, = —es el vector de la onda de propagacion en el vacio, y esta ecuacion es conocida

como ecuacion Helmholtz. Las ondas confinadas se propagan a lo largo de la direccion x del
sistema de coordenadas mostrado en la Fig. 2.1 (a) y (b), y no muestran variacion espacial en
el plano perpendicular en y, por lo que € = £(z) en donde el plano z=0 coincide con la
interfaz, por lo que el campo eléctrico ahora puede describirse como E(x,y,z) = E(2)e %#*.
El parametro complejo [ =k, es la constante de propagacion de la onda guiada y
corresponde a la componente del vector de onda en la direccion de propagacion. El campo

eléctrico puede sustituirse en la Ec. 2.7 y se obtiene una forma de ecuacion de onda:

0%E(2)

Py + (kgg —BHE=0 Ec. 2.8.
y en funcion de H
0°H(z)
d0z2 + (kie—B*)H=0

Sin embargo, se necesita obtener las expresiones para las diferentes componentes de E y H,
considerando la dependencia armoénica en el tiempo (% = —iw) se puede llegar al siguiente

conjunto de ecuaciones a partir de la Ec. 2.3 considerando que B=poH:

6& — aﬁ = iwu,H Ec. 2.9.
oy 0z x
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JE, OE,
e — o = leOHy Ec. 2.10.
0E, OE ,
a_xy - a_; = iwu,H, Ec. 2.11.
OH, O0H, ,
3y ~ %, - —iwey€E, Ec. 2.12.
0H, OJH .
aZx — axz = —lwg, gEy Ec. 2.13.
OH, OJH, .
ox  ay = —iwegyeH, Ec. 2.14.

., L, a _ . . L, ]
Para la propagacion en la direccion x (a = iff) y homogéneamente en la direccion y (a_y =

0), el sistema de ecuaciones se simplifica a:

JE )
a—Zy = —la)‘u_OHx Eec. 2.15.
JE ) )
aZx — l,BEZ = lw:UOHy Ec. 2.16.
iBE, = iwp,H, Ec. 2.17.
JH .
_aZy — lwgo gEx EC. 2.18.
JH ) .
(’)Zx — ifH, = —iweyeE, Ec. 2.19.
ifH, = —iwe,eH, Ec. 2.20.

Este sistema permite obtener dos conjuntos de soluciones consistente con diferentes
propiedades de polarizacion de las ondas de propagacion. El primer conjunto de tres
ecuaciones son para los modos TM (polarizacion p), donde las componentes E,, E, y H,,
son distintos de cero; mientras que el segundo conjunto son los modos transversal eléctrico
o TE (polarizacion s), cuyas componentes H,, H, y E, son distintos de cero. El sistema de

ecuaciones anterior se reduce para los modos TM como:

1 OH,
weye 0z

E, =—i Ec. 2.21.
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E,=— H, Ec. 2.22.
WEYE

Esto lleva a la ecuacién de onda para los modos TM, sustituyendo la Ec. 2.21 y 2.22 en 2.8b:

2

H
azzy + (ke — ﬁZ)Hy =0 Ec. 2.23.

Para los modos TE las ecuaciones se reducen a:

H =i——2 Ec. 2.24.

x la)uo 0z ¢

H, = A E, Ec. 2.25.
WEHE

y la ecuacion de onda para los modos TE, sustituyendo Ec. 2.24 and 2.25 en 2.8a, resulta en:

2

0°E
6723’ + (k2e —BZ)Ey =0 Ec. 2.26.

Ahora para el SPW, en una geometria plana con unica interfaz entre un medio dieléctrico no
absorbente (z >0) con una constante dieléctrica real positiva (&) y un medio conductor
adyacente (z <0) constante dieléctrica &,,(w), se busca la solucion de la onda de propagacion
confinada en la iterfaz, con un campo evanescente decayendo perpendicularmente en
direccion z. Con las ecuaciones Ec. 2.21-2.23 se busca las soluciones en TM en ambos

medios, para z >0:

H,(z2) = A,e'f*e~F" Ec. 2.27.
: 1 Bx  —k
E.(2) = id; —— k,ehxe=k2 Ec. 2.28.
0¢s
E,(2) = —A, f . eiPx g=ka? Ec. 2.29.
WE(E
Para z <0:
H,(2) = A,eF*eks? Ec. 2.30.
_ 1 -
E.(7) = —id; — k,ehxeki? Ec. 2.31.

o“m
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E,(2) = -4, ethrekiz Ec. 2.32.

WEYE,
k; = (i = 1,2) es la componente del vector perpendicular a la interfaz en ambos medios. De
la continuidad de H, y &E, en la mnterfaz se requiere que 4; = 4,y

—=—-— Ec. 2.33.

La expresion para H), debe de cumplir con la ecuacion de la onda de Ec. 2.23.,
k% = B* — kie,, Ec. 2.34.
k= p%—kie
2= ko Ec. 2.35.
Combinando Ec. 2.34-2.35 y Ec. 2.33 se puede obtener la constante de propagacion de la

onda del plasmon superficial sobre la interfaz metal-dieléctrico [32] como:

w &, E
B = kgp=Re{— /L Ec. 2.36.
C |&€n T &

donde ¢, = ¢, + ¢, es la constante dieléctrica del metal, c es la velocidad de la luz en el
vacio y €ses la constante dieléctrica del medio externo, esta descripcion es valida si la parte
real €, es negativa y su magnitud es mas grande que la parte imaginaria ¢, y del medio
externo &s. Ahora con las ecuaciones Ec. 3.24 -3.26 se busca las soluciones en TE en ambos

medios, para z >0:

E,(2) = AyeFre e Ec. 2.37.
S
H,(z) = —i4, szel Yo~ Ec. 2.38.
0
H,(z) = 4, wieiﬁxe‘kzz Ec. 2.39.
0
Para z <0:
E,(2) = A eFrets Ec. 2.40.
1 -
H,(2) = iA, Jkle”gxe 1z Ec. 2.41.
0

H,(z) = 4, %eiﬂxew Ec. 2.42.
0
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La contnuidad de E, y H, enla nterfaz entre ambos medios lleva para los modos TE a la
condicion:

Ak, + k) =0 Ec. 2.43.

debido al confinamiento en la superficie requiere que Re[k,]>0 y Re[k,]>0, y esta condicion
se cumple solamente si A; = 0, asi que A, = A; = 0. Por lo tanto, no hay existencia de
modos superficiales para la polarizacion TE y los SPW existen para la polarizacion TM.

La constante de propagacion de una onda de luz que se propaga en un medio dieléctrico (&)

auna frecuencia ®, se expresa como:

ky = —e Ec. 2.44.
c

ya que k,, < k,, el plasmon superficial no puede ser excitado por la incidencia de luz directa

sp>
sobre la superficie de metal. Para su excitacion el vector de onda del haz incidente debe ser
aumentado, al punto donde alcance un vector de onda igual al del plasmén superficial.
Ademas dado a la naturaleza del plasmon superficial solamente responderdn a campos
electromagnéticos con polarizacion-p.

Para obtener un vector de onda igual al del plasmon superficial, se recurre al fenémeno de
reflexion total mterna discutido previamente. Cuando un haz de luz se propaga de un medio
con indice de refraccion alto a otro medio de menor indice de refraccion; en condiciones de
TIR el haz es reflejado. Sin embargo, una fraccion de la energia del haz se filtra al medio
adyacente y es propagada sobre el metal en forma de onda evanescente [33]. La constante de

propagacion de la onda evanescente exhibida en la interfaz donde ocurre la reflexion total

interna, se expresa como:
w .
k., = ?1/81-5[119 Ec.2.45.

La onda evanescente posee las mismas caracteristicas de la onda del plasmon superficial,
permitiendo el acoplamiento entre ambas ondas. Cuanto mayor sea la constante dieléctrica
del medio o el angulo de incidencia del haz, la constante de propagaciéon de la onda
evanescente aumentara [34]. Existe un dngulo particular de incidencia (Ospr) llamado éangulo

de resonancia; donde la constante de propagacion de la onda evanescente alcanza a igualarse
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con la de la onda del plasmén superficial, consiguiendo la condicion de resonancia de

plasmon superficial (SPR) y el acoplamiento de ambas ondas, descrita por:

w | & € )
ko, = Re{— |—2 2% =— [e.sin6 Ec. 2.4¢
sp ¢ e, +e, o VESTOspr

donde ¢,, = n? es el indice de refraccion del metal y &, = n? es el indice de refraccion del
dieléctrico adyacente al metal (ng < n;) .

Existen diversas técnicas para la excitacion del plasmon superficial que incluyen el uso de
elementos Opticos, como prismas, rejillas de difraccion y guias de onda, que cambia el
momento del vector de onda de la luz que se propaga desde el vacio para lograr su
acoplamiento al plasmén superficial. La técnica mas recurrida en la resonancia del plasmon
superficial es el acoplamiento por prisma mediante el método de la reflexion total atenuada
(ATR: Attenuated Total Reflection) bajo la configuracion de Kretschmann-Raether [35], el
cual es una adecuacion de la primera configuracidon propuesta para la excitacion del plasmén
superficial planteada por Otto.

En la Figura 2.2 se muestra la configuracion Kretschmann-Raether, la base de un prisma
triangular con alto indice de refraccion es cubierta por una pelicula delgada de metal noble
con un espesor (/0nm<d<100 nm)y un medio dieléctrico adyacente a este tltimo. Existen
diversos métodos basados en la deposicion fisica de vapor que permiten el recubrimiento con
peliculas delgadas de metal con precision nanométrica, tales como evaporacion a alto vacio
o sputtering catddico [36]. Una onda electromagnética con polarizacion-p al incidir en la
mterfaz prisma-metal genera una onda evanescente que penetra la pelicula metdlica para
acoplarse al plasmon superficial en el 4ngulo de resonancia, logrando satisfacer la condicion

de resonancia del plasmon superficial expresada en Ecuacion 2.4 [37].
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Figura 2. 2 Configuracion Kretschmann-Raether en prisma.

2.2. La estructura de un sistema de resonancia de plasmon superficial

El fenomeno de la resonancia del plasmon superficial es altamente sensible a los cambios
que ocurren en la mterfaz del metal, especialmente al indice de refraccion [38]. Esta
propiedad ha sido especialmente 1til en el desarrollo de plataformas refractométricas para la
deteccion de reacciones biologicas, que inducen cambios de indice de refraccion en la
frontera del metal y que alteran las condiciones de la excitacion del plasmon superficial [39].
En el esquema de la Figura 2.3 se representa en un diagrama de bloques la estructura de un
sistema de resonancia de plasmon superficial, que consta de: fuente de luz (laser o fuente de
luz de amplio espectro), elementos Opticos de bulto (polarizador, lentes, atenuadores),
acoplador SPR (prisma, rejilla de difraccion o fibra Optica), detector (fotodiodo o
espectrometro), y una unidad de procesamiento de la sefial. La seleccion de cada uno de los
elementos del sistema depende del método de interrogacion que se vaya a utilizar que puede

ser: angular, en intensidad o espectral [35].

Figura 2. 3. Estructura general de un sistema de resonancia de plasmon superficial.
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En la Fig. 2.4 a) se muestra el sistema de resonancia de plasmon superficial con interrogacién
angular en el que se usa un prisma como acoplador, una fuente de luz monocromatica con
polarizacién py un fotodetector. El angulo de incidencia del haz de luz respecto de la normal
a la interfaz prisma-metal varia y la intensidad del haz reflejado se registra con el
fotodetector. La condicion de resonancia ocurre al angulo Ospr, donde se da la maxima
transferencia de energia dela onda evanescente al plasmon que se manifiesta enuna caida en
la intensidad del haz reflejado [40]. En la grafica de la Figura 2.4.b) se representa la respuesta
del sistema descrito, en el que se muestra el comportamiento de la mtensidad reflejada enun
mtervalo de angulos de incidencia. Un cambio de indice de refraccion del dieléctrico
adyacente a la superficie de metal, de un valor n a n+4n, producira un desplazamiento de

Ospr.

a)

b)

Figura 2. 4 Sistema SPR. a) Esquema de un sistema SPR en interrogacion angular, b) Grafica de la resonancia de
plasmon superficial obtenida en una medicion de interrogacion angular.
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El desempefio de un sistema SPR se evalia en térmmnos de sensibilidad (S), relacion sefial a
ruido (SNR: Signal to Noise Ratio) y el rango de operacion; cuyos valores dependen en gran
medida del metal empleado para cubrir el acoplador. La profundidad de la caida de intensidad

del espectro SPR es crucial para la resolucion del sistema, que se incrementa cuando la razon

€

de (7"7) aumenta [41], de acuerdo a esto la plata (Ag) presenta un espectro SPR mas estrecho

Em

comparado con los obtenidos con oro (Au). De entre los metales que pueden ser utilizados
en un sistema SPR, tanto la Ag como el cobre (Cu) presentan inestabilidad quimica y tienden
a oxidarse cuando son expuesto al aire y mas alin en agua, limitando asi su uso para fines
refractométricos. Por lo tanto, dado su alta estabilidad quimica, es el Au el metal que mas se
usa en los sistemas SPR comerciales y de investigacion. Para obtener valores maximos en el
desempefio del sistema, es importante identificar los valores apropiados en el espesor del
recubrimiento de metal y en algunos casos particulares como cuando se usa fibra Optica la
longitud de la seccion de deteccion del sensor SPR.

La sensibilidad de los sistemas de resonancia de plasmén superficial se define como la razon
del cambio en la salida del sistema, A68spr, respecto al cambio del indice de refraccion del

medio circundante, An, [40]:

S = Aeﬂ Ec.2.4"
An

La SNR o la resolucion se evaliian respecto al ancho del espectro SPR. El ancho total (46, <)
es tomada a media altura (FWHM: Full Width at Half Maximum) entre el maximo y el
minimo del espectro SPR; es decir, al 50 % de senal total transmitida o reflejada y se define

COmo:

AeSPR

SNR =
40,

Ec. 2.4¢

En el caso del método de interrogacion espectral se emplea una fuente policromatica con el
angulo de incidencia fijo y como detector se usa un espectrometro [42]; caso contrario al
método anterior (interrogacion angular) en donde la condicion de resonancia de plasmén

superficial esta codificado en una longitud de onda de resonancia (Aspr) caracteristica fija.
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Este método es frecuentemente implementado cuando se utilizan fibras Opticas como
acopladores y que serd descrito en el siguiente Capitulo 3. De acuerdo alo que se expresa en
la referencia [43], los sistemas en iterrogacion espectral en prisma alcanzan una resolucion
de 2x107 RIU (@ A= 630 nm) menor que en interrogacion angular con resolucion de 5x1077
RIU. Sin embargo, la resolucion depende en gran medida de la precision con la que es
monitoreado el sistema; por ende el ruido de los componentes electronicos y Opticos

presentes dentro del sistema limita esta caracteristica.

2.3. Sistemas SPR comerciales

Los sistemas SPR comerciales estan disefiados, en su mayoria, siguiendo la configuracién
Kretschmann acoplados por prisma, llegando a ser el instrumento de laboratorio ideal para el
analisis de interacciones moleculares [44][45]; porque ofrece gran robustez con un alto
rendimiento y sensibilidad. El primer sistema SPR comercial fue un biosensor lanzado en
1990 por Biacore International AB [46] que ha logrado posicionarse como la empresa lider
de sistemas comerciales de SPR. De acuerdo a la definicion de biosensor: ‘“dispositivos
analiticos comprendidos de un elemento bioldégico (enzimas, anticuerpos, células receptoras,
organelos) yun transductor fisicoquimico” [47]; los sistemas SPR de biosensado comerciales
se caracterizan por incorporar en su estructura una interfaz biologica funcionalizada sobre la
superficie de metal con receptores superficiales que permita la union de moléculas [48].
Ademas, algunos sistemas SPR tienen integrados sistemas de microfluido, cuyos canales
dirigen el fluido de la muestra hasta la superficie de deteccion del acoplador SPR [49].

El desarrollo de sistemas SPR de laboratorio implica grandes retos para los fabricantes, ya
que se busca reducir la manipulaciéon del sistema por parte del usuario ofreciendo sistemas
automatizados que permitan al usuario programar el control mstrumental desde los
pardmetros Opticos, hasta los tiempos en el sistema de inyeccion y bombeo de las muestras
liquidas en las celdas de flujo [50]. Uno de los grandes factores que afectan los sistemas de
medicion es la temperatura atn mas cuando se trata de medir el indice de refraccion; como
en el caso de los sensores SPR [51], es por ello que se incorporan sistemas con una respuesta
rapida capaces de controlar las variaciones de temperatura presentes en el proceso de analisis.

Por otra parte, existe gran interés en la implementaciéon de algoritmos para el tratamiento de
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datos que contribuyan a mejorar los programas de andlisis de datos del sistema SPR para
poder obtener rapidamente la mterpretacion de los resultados. Hasta ahora un nstrumento de
laboratorio SPR en el mercado brinda una resolucion de 2X10-7 RIU [52].

Las ventajas de los biosensores SPR comerciales es la deteccion en tiempo real, sin etiqueta,
y la alta sensibilidad que se alcanza gracias al disefio de su interfaz. Un biosensor de
resonancia de plasmon superficial es capaz de medir la union entre moléculas de analitos
objetivos y moléculas receptores imnmovilizados sobre la pelicula delgada de metal. Durante
la unién receptor-analito, el cambio enla caida en el espectro de reflexion es monitoreada en
el tiempo, asi la informacion cinética de la interaccion entre moléculas es posible.

No obstante estos adelantos, existe gran interés en el desarrollo de mstrumentos SPR de bajo
costo, compactos y portables [53]; en algunas aplicaciones no se va mas alld del andlisis de
la nteraccion molecular en un ambiente de laboratorio pues se requieren de sistemas capaces
de ejecutar un rapido analisis. Existen aplicaciones especificas donde es requerido llevar al
sitio de andlisis el mstrumento, sobre todo en aplicaciones industriales. Algunas compafiias
han desarrollado sistemas portables SPR con componentes electronicos y Opticos integrados
en una sola estructura, operando con baterfas durante periodos largos de trabajo e interfaz
grafica de usuario. En contraste a los SPR de laboratorio estos dispositivos son poco robustos
y con una sensibilidad menor, limitindose a la deteccion de pequefias moléculas; aun asi los
sistemas portables SPR han reportado una resolucion de 1x10- RIU [54].

Adicionalmente, existen compafias que brindan sistemas SPR basados en microscopia, estos
sistemas incorporan camaras con dispositivos de carga acoplada (CCD) como elemento
detector del sistema [47]; proporcionan una caracterizacion de alto rendimiento en las
mteracciones moleculares, informacién cinética y de especificidad. Estos sistemas poseen
una similitud con los SPR de laboratorio, sin embargo son adecuados para la deteccion de
multiples analitos simultdineamente con una metodologia de procesamiento de la sefial
diferente y reflejando una sensibilidad menor.

En la Tabla 2.1 se presenta una recopilacion de los sistemas SPR que existen en el mercado
con su respectivo fabricante y caracteristicas principales, se encuentran clasificados de

acuerdo a la modalidad en su disefio.



Biacore

BI-SPR 1000

SR7500 DC

SensiQ

SPR Navi

SPR lab

Multiskop

SPR 100

SPREETA

SPR micro

SPIRIT

Biosuplar 6

FlexChip

GE Life Sciences

Biosensing
instruments

Reichert

Nomadic Inc.

Bionavis

KMAC

Optrel GBR

Thermo

Texas instruments

KMAC

Seattle Sensor

Systems

Analytical p-

systems

Biacore
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Laboratorio

Una gama amplia de instrumentos SPR para diferentes
aplicaciones de ciencias de la vida.
https://www.biacore.com/lifesciences/index.html
Alta resolucion angular.
http://biosensingusa.com/
Sensibilidad en la deteccion de pequeiias moléculas.
https ://www.reichertspr.com/products/surface-plasmon-res onance-systems/reichert-2spr/
Modulo para el control de temperatura (Peltier)
Sofisticados métodos de inyeccion de muestras liquidas.
https://www.fortebio.com/spr-biosensors.html
Estudios SPR multi-paramétricos.
http://www.bionavis.com/en/life-science/products/
Alta sensibilidad.
Amplio rango dindmico.
http://www.kmac.com/eng/ds3_1_1.html
Sistemas con modulos simples combinando diferentes
arreglos opticos.
http://www.optrel.de/
Configuracion en longitud de onda, acopado a informacion
espectroscopica FTIR-IR Thermo.
https ://'www.thermofis her.com/antibo dy/product/SPR-Anti body-done-OTI2 C6-
Monoclonal/CF501963

Portable
Dispositivos de bajo costoy compactos. Dimensiones de
1.5cmx 0.7 cmx 3 cm
http://www.ic72.net.cn/pdf file/t/2035. pdf
Con interfaz de usuario facil de emplear.
http://www.kmac.com/eng/products.php?cid=sprmicro
Analisis miltiples con portables multicanales.
Peso ligero.
http://www.seattlesensors.com/
Configuracion flexible, adaptable con otras técnicas.
http://www.biosuplar.com/

Imagen

Basado en rejilla.


https://www.thermofisher.com/antibody/product/SPR-Antibody-clone-OTI2C6-Monoclonal/CF501963
https://www.thermofisher.com/antibody/product/SPR-Antibody-clone-OTI2C6-Monoclonal/CF501963
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Perfilado simultaneo hasta 400 iteraciones de proteinas.
https://www.biacore.com/lifesciences/index.html
SPR imager II GWC Escaneo en longitud de onda.

technologies Control manual del angulo de incidencia.
http://sprimager.com/gwclmaging.htm
IBIS-MX96 IBIS technologies Uso del detector de flujo multicanal, angulo de escaneo de

alta sensibilidad.
https://www.ibis-spr.nl/product/ibis-mx96/
Plasmon Imager Graddinity Escaneo en longitud de onda, identificaciéon de farmaco
utilizando un enfoque basado en fragmentos.
SPRi KMAC Ajuste manual del 4ngulo de incidencia.
http://www.kmac.com/eng/products. php?cid=spri
Nota Fuente: Adaptado de [55]

Tabla 2. 1 Instrumentos SPR comerciales con caracteristicas claves.

24. Micro-acopladores de fibra optica

En la teoria de rayos, la propagacion de la luz en una fibra oOptica multimodo se puede
describir mediante al fendmeno de TIR dentro del nucleo (n1). La luz, acoplada en el nicleo
de la fibra oOptica, incide en la interfaz nucleo-revestimiento y en cada reflexion una fraccion
de su energia penetra en el revestimiento (n2), como onda evanescente [56]. La profundidad
del campo evanescente es menor a 100 nm por lo que los modos de revestimiento de la fibra
oOptica se ven afectados débilmente; por otra parte los modos del niicleo no son afectados. Si
la onda evanescente es expuesta, de tal forma que sea capaz de mteractuar con un medio
externo distinto al revestimiento, la onda evanescente puede ser absorbida o esparcida por el
medio externo y como resultado la amplitud de la onda de propagacion sufrird atenuacion. Si
se prescinde del revestimiento de la fibra optica la condicion de la TIR se cumplird en una

mterfaz nucleo-medio externo, como se muestra en la Figura. 2.5.
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Figura 2. 5 Propagacion de la luz en una fibra dptica y el fenomeno de reflexion total interna.

Bajo este principio se ha logrado desarrollar sensores refractométricos de fibra Optica por
campo evanescente [57], capaces de detectar cambios del indice de refraccion en el medio
externo. No obstante, estos sensores presentan sensibilidades bajas que limitan su uso en
aplicaciones en las que se requiere alta sensibilidad como en la deteccidbn quimica y/o
biologica. En la seccion anterior se discutié que el fenémeno de la resonancia de plasmoén
superficial es una técnica refractométrica altamente sensible [58] con la que es incluso
posible sensar gases [59], que si logra integrarse en una fibra Optica bajo la configuracion
Kretschmann-Raether ofrece la posibilidad de mejorar la sensibilidad los sensores de indice
de refraccion de fibra Optica. Como se describid en la seccion anterior en un sistema de SPR
se requiere de un acoplador con el que sea posible igualar el vector de onda de la luz y del
plasmén. En 1993 Jorgenson and Yee demostraron que era posible construir un sensor basado
en la SPR usando una fibra 6ptica multimodo con niicleo expuesto sobre la que se depositd
una pelicula delgada de oro[60]. A partir de ese primer intento exitoso se han propuesto un
niumero importante de sensores de fibra dptica [61], [62] que explotan el fendmeno SPR para
medir indice de refraccion, temperatura, la presencia de ciertos gases o compuestos Organicos
volatiles, concentraciones de ciertos solutos en soluciones, contaminantes en agua, por
mencionar algunos. En estos esquemas se han utilizado fibras Opticas multimodo[63],
monomodo[64], de cristal fotonico [65][66], o rejillas de Bragg inclinadas [67]. En todos
estos esquemas es imprescindible que haya campo evanescente expuesto, es decir que el
confinamiento de luz se dé entre el nicleo o el revestimiento de la fibra Optica y el medio
externo. Ya que esto no ocurre de manera natural en una fibra Optica, porque la luz estd

confinada en el nicleo gracias a la presencia del revestimiento. Para lograr que el campo
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evanescente se extienda fuera de la frontera de la fibra Optica y penetre dentro del medio
externo se han propuesto diferentes estrategias, procedimientos para modificar la estructura
de la fibra dptica y en consecuencia la propagacion de la luz. Entre los mas comunes se puede
mencionar el ataque quimico pararemover el revestimiento y dejar el nucleo de la fibra optica
expuesto, pulir la fibra Optica para remover parcialmente el revestimiento, el adelgazamiento
de la fibra Optica, el uso de dispositivos en los que la luz que se propaga por el nicleo se
acopla al revestimiento, fibras microestructuradas en donde el campo evanescente se extiende
dentro de los agujeros del revestimiento. Aunque los sensores de SPR que usan fibras Opticas
multimodo presentan ciertas desventajas como la inestabilidad en la respuesta del sensor
debido a las variaciones en la polarizacion de la luz y a la conversion de modos debido a
doblamientos o defectos en la fibra Optica, estos esquemas son altamente utilizados. En la
configuracion Kretschmann-Raether de la Figura. 2.2, el prisma es sustituido por micro-
acopladores de fibra oOptica [68]. La diferencia mas evidente en la migracion del tipo de
acoplador son las dimensiones logrando con ello una miniaturizacion en los sistemas SPR.
Los sensores de indice de refraccion de fibra Optica basados en el fendmeno SPR
proporcionan una técnica de medicion bastante sensible [69]. No obstante, la geometria del
acoplador de fibra optica es un pardmetro que influye en la mejora de la sensibilidad como
parte fundamental en la excitacion del plasmon superficial, pues se encarga de proveer la
profundidad de penetracion del campo evanescente que es acoplada.

Los micro-acopladores son dispositivos que surgen a partir de una modificacién en la
geometria de la fibra Optica en una seccion de unos cuanto milimetros, sus dimensiones como
su nombre lo expresa se encuentra en la escala micrométrico (<100 pm). Dichos dispositivos
permiten exponer el campo evanescente para lograr una mayor profundidad de penetracion,
estableciendo asi un acoplamiento (interaccion) de la luz al medio externo (pelicula delgada
de metal) adyacente a la seccion de fibra Optica modificada.

A continuacion se detalla la estructura y caracteristicas de algunos micro-acopladores de

fibra oOptica aplicados en el desarrollo de sensores basados en SPR.
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2.4.1. Fibras opticas con nucleo expuesto: remocion total del revestimiento

A diferencia del disefio de Kretschmann en prisma, la superficie de deteccion en una fibra
optica no es una superficie plana sino curva; donde el revestimiento es removido hasta dejar
el niucleo expuesto al medio externo, como se observa en la Figura 2.6. El proceso de
remocién de una seccidn revestimiento es a través de ataque quimico, la seccion a remover
se sumerge en 4cido fluorhidrico en una concentracion de 16.3 % aproximadamente por 30
minutos [70]. El diametro de este micro-acoplador se establece de acuerdo al tipo de fibra
optica, en una fibra multimodo su valor es de aproximadamente 62.5 pm (didmetro del

nucleo).

Figura 2. 6 Representacion de un sensor SPR con acoplador de fibra optica con nuicleo expuesto.

Diferentes rayos, asociados alos modos de propagacion, sereflejan enla frontera fibra optica
y la superficie de la pelicula metalica; cuando la condicion de resonancia se cumple a la
longitud de onda correspondiente la intensidad del haz reflejado dismmnuye, como
consecuencia del acoplamiento de la energia del campo evanescente al plasmon superficial.
Estos micro-acopladores de SPR presentan una sensibilidad de 2780 nm/RIU [71] en la

medicion de cambios de RI a través de la interrogacion espectral.

2.4.2. Fibras opticas pulidas en D: remocion parcial del revestimiento

Para la fabricacion de un micro-acoplador en forma-D generalmente se utiliza fibra Optica
monomodo. El revestimiento es parcialmente removido en un lado de la fibra Optica mediante
el proceso de pulido hasta una distancia cercana al nucleo, permitiendo exponer el campo

evanescente de los modos guiados al medio externo [72]. Una pelicula delgada de metal se
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deposita sobre la seccion plana de la fibra Optica [73], en la Figura 2.7 se ilustra dicho

dispositivo.

Figura 2. 7 Representacion de un sensor SPR con acoplador de fibra optica pulida en D.

Al igual que en el micro-acoplador anterior parte de la energia de la luz que se propaga en el
nucleo de la fibra Optica se acopla al plasmén, en la seccion de fibra Optica pulida y decorada
con la pelicula de oro. El desarrollo de dispositivos de SPR con este micro-acoplador ha
reportado una sensibilidad de 3,200 nm/RIU en la medicion de cambios de indice de

refraccion, [74]. Este dispositivo es altamente sensible a la polarizacion de la luz

2.4.3. Fibra optica adelgazada o taper

Un taper en fibra Optica involucra reducir el didmetro de la fibra Optica en una seccion que
puede ir desde 1mm hasta 50 mm, manteniendo la proporcion entre el didmetro del nicleo y
el del revestimiento, bajo un proceso de calentamiento de la seccion deseada con una fuente
de calor lo mas puntual posible mientras se tira de los extremos de la fibra Optica. Las fuentes
de calor pueden ser una flama de un quemador de gas, laser de CO:2 enfocado o un arco
eléctrico formado por dos electrodos.

Una estructura de taper biconica como la que se muestra en la Figura 2.8, consta de dos
secciones conicas idénticas y una region central de diametro uniforme (cintura). En la
primera transicion (zo) la reduccion gradual del diametro de la fibra Optica cambia las
condiciones de TIR para los diferentes rayos. Esto provocara que algunos de ellos dejen de
propagarse por el nicleo y viajen por el revestimiento, y en la regiéon de didmetro uniforme
de (L) la TIR generara campo evanescente en la frontera con el medio externo. Finalmente,

la transicién (z;) la luz se reacopla al nicleo de la fibra Optica y los rayos con sus angulos
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miciales se propagan hacia la salida de la fibra Optica [75]. En la regidon central uniforme,
una pelicula delgada de metal noble es depositada sobre la superficie consiguiendo asi la
configuracion Kretschmann para el acoplamiento de la onda evanescente con el plasmén

superficial.

Figura 2. 8 Representacion de un sensor SPR con acoplador de fibra optica adelgazada.

La geometria conica ha mostrado aumentar la intensidad del campo evanescente en la region
adelgazada, pues la interfaz nucleo-revestimiento se redefine; es decir, el revestimiento pasa
a ser nicleo y por lo tanto el medio externo es el revestimiento, permitiendo que el campo
evanescente mteraccione con el medio externo. Utllizando la teoria de rayos, el nimero de
reflexiones incrementa debido a la disminucion del ancho de la cintura [76], lo que conlleva
a exhibir una mayor potencia del campo evanescente. El desarrollo de SPR en taper ha

alcanzado en la medicion de RI una sensibilidad de 11,800 nm/RIU [77].

Los refractometros de fibra Optica descritos en este capitulo son ejemplos exitosos de
sensores altamente sensibles, que ademds han sido utilizados para desarrollar sensores
quimicos Yy bioldgicos. La metodologia desarrollada para fabricar estos microacopladores ha
sido también un logro técnico y de ingenieria que ha dado como resultados la creacion de
empresas que se dedicaron a perfeccionarlos. Sin embargo, estos dispositivos tienen el
mconveniente de que son fragiles, debido a la modificacion de la estructura, lo que complica
la manipulaciéon y demanda el uso de monturas y herramientas especiales. Existen otro tipo
de dispositivos basados en la interaccidon del campo evanescente que no implican la reduccion
del diametro original de la fibra Optica, como las rejillas de periodo largo o las estructuras
compuestas por fibras multimodo y monomodo alternadas, por mencionar algunas, que
aunque tienen una menor sensibilidad son mas robustos y faciles de manejar. En la Tabla 2.2
se muestran las sensibilidades de algunos dispositivos de campo evanescente con SPR en la

medicion de indice de refraccion.



Configuracién del dispositivo
con campo evanescente
expuesto para la SPR.

Nucleo expuesto
Pulido en D
Taper

Heterontcleo

Sensibilidad
(nm/RIU)

2000-6666.67*
1523.5 ~
4300 *

1183.22-5756.74*

Pagina|31

Intervalo de medicion Ref.
RI
1.333-1.404 [60]
1.320-1.340 [78]
1.3252-13905 [77]
1.333-1.398 [79]

Tabla 2. 2. Sensibilidades de diferentes configuraciones de FO con campo evanescente en SPR. *4juste de un polinomio
de segundo orden "Ajuste lineal
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CAPITULO 3. REFRACTOMETRO DE FIBRA OPTICA
BASADO EN LA RESONANCIA DE PLASMON
SUPERFICIAL

3.1. La estructura de fibra optica MM-SM-MM

La estructura multimodo-monomodo-multimodo (MM-SM-MM) de fibra Optica también
conocida como estructura heteronucleo, es un dispositivo de fibra Optica con campo
evanescente expuesto como se muestra en la Figura 3.1. El dispositivo consta de una seccion
de fibra monomodo (SM) entre dos secciones de fibra multimodo (MM) que se fabrican

utilizando solamente una cortadora y una empalmadora de fusion comerciales [80].

Figura 3. 1. Estructura MM-SM-MM de fibra optica

El principal objetivo de este desajuste es la propagacion de la luz en el revestimiento de la
seccion SMy la generacion de campo evanescente expuesto. Su principio de funcionamiento
se puede explicar como: i) la luz se propaga a través de la seccion MMy, i) debido a la
diferencia en los diametros del nicleo dela fibra MM y SM que observa la luz en la frontera;
pasando de un didmetro de nicleo mayor a uno menor (en la Tabla 3.3. se presentan los
didmetros de nicleo de cada fibra Optica utilizada en este trabajo), una parte de la potencia
se acopla a los modos de revestimiento de la fibra SM mientras que otra porcion se guia en
el nicleo como modos del nucleo, i) finalmente en el punto de empalme SM- MM los
modos de revestimiento y nucleo de la SM son acoplados a los modos del nucleo de Ia fibra
MMz [81]. La reflexion total interna de los modos de revestimiento se encuentra determinado

por la condicion de frontera en la diferencia entre el indice de refraccion (Nrevestimiento) del



Pagina|33

revestimiento y del medio externo (Nmedio), los modos del revestimiento para mantenerse
confinados se requiere se cumpla que Nmedio < Nrevestimiento. Debido a esto la seccion SM se
desempefia como una regidn de deteccion donde el campo evanescente es expuesto e
mteracciona con el medio externo, en caso de que Nmedio = Nrevestimiento O Nmedio > Nrevestimiento 10S
modos de revestimiento no cumplen la condicion de reflexion total interna y se transmitirdn
al medio externo sin poder acoplarse nuevamente a la estructura de fibra Optica. Esta
estructura de fibra Optica es ideal para el desarrollo de sensores de RI, tal como lo demuestran
en [82] [83].

Al cubrir el revestimiento de la seccion SM de la estructura heteronicleo con una pelicula
delgada de metal (Au, Ag, Cr, o Al) de espesor d se genera la condicion para la resonancia
de plasmoén superficial sobre fibra Optica, como una analogia de la configuracion
Kretschmann-Raether en prisma (ver Figura 3.3). Sin embargo, en una fibra Optica es
practicamente imposible controlar el angulo de incidencia de la luz en la frontera
revestimiento-medio externo, por lo que la interrogacion angular no es viable. Por otro lado,
la sefial de salida de la estructura MM-SM-MM estd compuesta por la energia de cada uno
de los modos que se propagan por la fibra Optica por lo que la medicion de mntensidad
tampoco nos provee informacion sobre la resonancia. De esta consideracion se determina que
el método de interrogacion espectral es el mas adecuado para monitorear la respuesta del
sensor SPR. En este caso se utiliza una fuente de luz de amplio espectro y un analizador de
espectros opticos. La luz acoplada en la fibra optica multimodo se distribuye en un nimero

de modos del niicleo, que se pueden calcular de acuerdo a la relacion:

vz . 2ma/n,? —n,?

No.d dos ~ —,
o.de modos > 1 Ec. 3.1.

En donde a es el radio del nicleo de la fibra multimodo. Al pasar a la seccion SM estos
modos se acoplaran tanto a modos del nicleo como del revestimiento, en nuestro caso estos
ultimos se analizardn como rayos que tienen un angulo de incidencia mayor al angulo critico
respecto a la normal en la interfaz revestimiento-metal, como se observa en la Figura 3.2. En
cada una de las reflexiones de los rayos, en la frontera revestimiento fibra SM y medio

externo, la presencia del campo evanescente puede dar lugar a una respuesta plasmonica.
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Figura 3. 2. Acoplamiento de la luz en la estructura MM-SM-MM.

En la Figura 3.2. b), se observa como un haz incide (in) en la interfaz revestimiento-medio
externo y una porcion de su energia es transmitida (#7) y otra reflejada (7); esto ocurre en cada
reflexion del haz transmitido. La luz reflejada por la interface hacia el revestimiento sera la
que se registre como la potencia transmitida en el extremo de la FO MMz con un
espectrometro. A una determinada longitud de onda, conocida también como longitud de
onda de resonancia (Aspr), se observara una perdida en la potencia transmitida como resultado
de la condicion de resonancia de plasmoén superficial que dependera del medio externo
adyacente a la seccion SM. Esta hipdtesis permite suponer que es posible utilizar esta
estructura robusta para el desarrollo de refractometros de fibra Optica basados en SPR [84].
Su funcionamiento como sensor ha sido demostrado en diversas areas, como la medicion de
concentraciones de sacarosa, importante en la industria de alimentos y bebidas [85], el
monitoreo del agua en el subsuelo usada para la agricultura [86] y la deteccion de

concentraciones de hidrogeno en seguridad ambiental [87].
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Figura 3. 3. Representacion de un sensor SPR en fibra optica basado en una estructura MM-SM-MM.

Contrario a los micro-acopladores de fibra optica discutidos en la seccion 2.4; la estructura
MM-SM-MM de fibra oOptica es mas robusta, facil de fabricar y con una mayor
reproducibilidad. Esta estructura heteronticleo no requiere la remocion del revestimiento o
reducir su didmetro para exhibir el campo evanescente al medio externo. En los micro -
acopladores en los que se reduce el didmetro de la fibra Optica la resistencia mecanica de la
estructura se debilita, ademas los procesos de fabricacion son mas complicados y se dificulta
la manipulacion de las fibras por su escala micrométrica, por lo tanto su reproducibilidad se

vuelve relativamente complicada.

3.2. Modelo teorico utilizado en la simulacion de la SPR en la estructura

MM-SM-MM

3.2.1. Sistema multicapa (N-capas)

Para analizar el comportamiento de la luz que se propaga en el revestimiento de la fibra SM
en la estructura heteronicleo que se usard en este trabajo, mostrada en la Figura 3.3, se
utilizard el método de matriz de transferencia para una estructura de N-capas (Figura 3.2 b).
Cuando un haz de luz que viaja a través de una estructura formada por N-capas de medios
arbitrarios, perpendiculares al eje z del sistema coordenado mostrado en la Fig. 3.4, con
constante dieléctrica (ey) o indice de refraccion (ny), espesor (dy) y permeabilidad (uy); una

porcion del haz incidente en cada una de las nterfaces de la estructura sera reflejado (Figura
3.4).
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Figura 3. 4. Esquematico de una estructura de N capas, de diferentes espesores y diferentes materiales opticos.

En el andlisis de la reflectancia de una pelicula delgada (espesor d) entre dos sustratos
(medios dieléctricos) [88] se considera que la onda incide, en la interfaz 1 (entre
revestimiento y metal), a un angulo 6i1. La componente del vector de campo eléctrico (E)

como magnético (H) paralelos a las interfaces son continuos en la nterfaz, es decir:

E,=E, +E,=E,+ E’rz Ec. 3.2.

donde E;,, E,,, E;; son las amplitudes del campo eléctrico de la onda incidente, reflectada y
transmitida en 1, respectivamente; E'., es la amplitud del campo eléctrico de la onda
reflejada de la interfaz 2 (entre metal-medio dieléctrico) que incide en la nterfaz 1. Para la
condicion del campo H en la nterfaz 1 se tiene que:

& € ’
H1 = _1(Ei1 — Erl)n1C059i1 = _I(Etl —F TZ)TIZCOSBI'Z
1 1

Ec. 3.3.

siendo 6;,, 6;, los angulos de incidencia de los haces en el la mterfaz 1y 2, respectivamente.

Donde Ey H estan relacionadas por el vector de propagacion 3 como:

€
H, = |—nxxE,
Hq

Ec. 3.4.

Para la segunda interfaz (2) la condicion de contmuidad en la interfaz se expresa como:
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E,=E, +E,=E, Ec. 3.5.

& , &
H, = li_l(Etz —E' ,)n,cos6;, = ﬂ—lEtznchSth Ec. 3.6.

donde E;,, E,,, E,, son las amplitudes del campo eléctrico de la onda incidente, reflectada y
transmitida en 2, respectivamente, y 8, es el angulo de refraccion en la mterfaz 2.

Cuando una onda cruza una pelicula de espesor dz ocurrird un cambio en la fase expresdndose
como:

2nd
B = =5 (g ~micos,)!” Ec. 3.7.

La ecuacion del campo en la interfaz 2 puede expresarse como:

E, = E,e-iF: Ec. 3.8.
En, = E'ppe't Ec. 3.9,
Por lo tanto, la Ec. 3.5 y 3.6 se puede reescribir como:
E,= Ene 2+ E' et Ec. 3.10.
H, = \[g—:(Etle‘i[”2 — E',,ef2)n,cos6,,
Uy Ec. 3.11.

Resolviendo para E,; y E',, de Ec. 3.10 y 3.11 y sustituyendo en Ec. 3.2 y 3.3 estos valores

se obtiene que:

E, = E,cosB, — H,(isinB,)/q, Ec. 3.12.

Hy = E,q,(—isinf,) + Hy(cosp,) Ec. 3.13.

(e, —n?sin?6;,)"?

&

q, =

Y la Ec. 3.12 y 3.14 pueden escribirse juntas en notacion matricial como:
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—isin,
E\] | cospy Zisinfy [E,
H|~ Qe ||H
1 . . | 11y
—iq,sinf,  cosPy Ee. 3.14
—isinf ]| T
R —
m= qx
—iq,sinfy,  cosp |

Los campo tangenciales en la primera frontera, z =z,=0, se encuentra relacionados con los

presentes en la tltima frontera, z =z,_,, como:

El] [EN—l
=M Ec. 3.15.
[Hl HN—l

donde, E; es la componente del campo E y H; la componente del campo H en la primera
capa; mientras que E,_, y Hy_, son para la capa N. Para el caso general de una estructura
de N capas, la matriz caracteristica es el producto de las matrices individuales tomadas en un

orden correcto [89]:

M M
M= nm = [ 1 12] Ec. 3.16.
k M21 M22
k=2
g, —n?sin?6
G = ’M—kcosekz\/(k 1 1)
€k &k
2T 2T

d
n & \/(ek —n3sin?6,)

La interaccion de la luz a través de las N-capas con polarizada-p; implica que la amplitud del

By = Tnkcosé?k(zk —Z_) =

coeficiente de reflexidon de la luz incidente este dada como:

_ (My; + My,q5)q, — (My, + My,qy)

T, = Ec. 3.17.
P (Myy + Mipqy)q, + (Myy + My, qy)
donde el coeficiente de reflexion (reflectancia) de esta dado por:
R, =|r,|’ Ec. 3.18.



Pagina |39

3.2.2. Modelo teorico de la SPR en fibra optica

El analisis numérico a partir del modelo tedrico dela SPR en fibra dptica (FO), permite elegir
los parametros de disefio para la fabricacion de los dispositivos SPR de fibra optica, tales
como el espesor de la pelicula delgada de metal, la longitud de la seccion SM (Lsm) o el
mtervalo de indices de refraccion de operacion del cual se puede disponer. La seccion SM de
la estructura MM-SM-MM, es un sistema que comprende 3 capas (Figura 3.2 b)) con sus
respectivas constantes dieléctricas y la reflectancia (R,)) en esta estructura puede obtenida
del modelo de N-capas de la seccion anterior. A continuacion, son descritos los diferentes

medios del sistema:

Capa 1: sustrato de transmision Optica con un indice de refraccion ni, en este caso el
revestimiento de la fibra SM. El indice de refraccion varia con la longitud de onda de acuerdo

a la relacion de dispersion Sellmeier [90] como:

a,A? a,A? a;A?
D= 1+ + + Ec. 3.19.
m () \[ 27 2—b2 " 12— D2

A es la longitud de onda en um y los coeficientes de Sellmeier a,, a,, as, b;b, y b; (ver Tabla
3.1).

a 0.6968
a; 0.06840
as 0.4079
b, 0.1162
b, 0.8975
bs 9.896

Tabla 3. 1. Cocficiente de Sellmeier
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Capa 2: una pelicula delgada metalica con constante dieléctrica compleja y con espesor dn-
1 menor a la longitud de onda de la luz incidente. La constante dieléctrica de un metal puede

ser calculado, de acuerdo al modelo de Drude como:

222,

e D)=¢ +e& =1—————
m m m )L%,()Lc+l/1)

Ec. 3.20.

Aey Apson la longitud de colision y la longitud de plasma, respectivamente; en la Tabla 3.2

se presentan los valores de las longitudes de onda para diversos metales [91].

Coeficientes Oro Plata Cobre Aluminio
(nm) (Au) (Ag) (Cu) (ADn
Ay 0.16829 0.14541 0.13617 0.10657
Ae 8.9342 1.7614 4.0852 24511

Tabla 3. 2. Coeficientes de longitudes de onda del plasma y colision @680 nm.

Capa 3: es el medio externo con una conste dieléctrica &, (n? ) y espesor dy infinito, parte
fundamental para el cumplimiento de la condicion de resonancia de plasmén superficial

expresada en Ec. 2.4.
Finalmente, en la simulacién solamente los rayos meridionales son considerados en la

excitacion del plasmon superficial y la potencia transmitida normalizada esta expresada en

forma general como:

~ feiiz R;Vref @ [n2sinfcosf /(1 —n2cos?6)?]do

Pirans = ; Ec. 3.21.
e f:/z[n{sinﬁcosﬁ /(1 —n2cos26)%]do
L n
Nyer (6) = SM 0, =sin~! (—Cl>
ref Drevestimiento tan 9 - TLC

El 4ngulo 6 respecto a la normal de la interfaz revestimiento-metal, ejerce influencia sobre
N,.r (6) que es el numero total de reflexiones en la seccion SM, cuyo valor depende de la

longitud de la seccion SM (Lg,,) y del didmetro del revestimiento (D, ,pestimiento)- A partir
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de este modelo teodrico se puede realizar la simulacién del SPR de fibra Optica en la estructura

MM-SM-MM,; los parametros de las fibras oOpticas seleccionadas se muestran en la Tabla 3.3.

SM MM
Parametros de la fibra SMF-28 SM450 MMF
oOptica Corning® Thorlabs [92] Corning®

Duicreo (HM) 8.2 4.1 62.5
Dyevestimiento (H1M) 125 125 125
n, 1.449 1.46501 1.4492
n, 1.443 1.46159 1.4474
0, 84.700 86.084 87.140

Tabla 3. 3. Parametros de la fibra optica.

El modelo teodrico que se emplea en este estudio fue orignalmente propuesto para la SPR en
una fibra multimodo sin revestimiento [89]. La pelicula delgada de oro se deposita sobre el
exterior del niicleo de la fibra MM en donde ocurre la interaccidon con el medio externo. En
el caso de la estructura MM-SM-MM, el revestimiento de la seccion SM permite la
propagacion de varios modos, si se recubre con una pelicula delgada de metal el campo
evanescente de cada modo contribuye a la excitacion del plasmon, bajo este punto de vista
podemos considerar que en nuestra aproximaciéon el revestimiento de la SM va a tener el
mismo papel que el nicleo de una fibra multimodo sin revestimiento recubierta con una
pelicula de metal, esta consideracion proporciona una buena aproximacion del
comportamiento del SPR que nos ayudara en el disefio del dispositivo de fibra Optica. Con el
modelo descrito en la seccion 3.2.1 se hizo un programa con el que se realizaron varias
simulaciones con las que se obtuvieron los espectros SPR en el mtervalo de 480-1100 nm,
para tres Lsv diferentes (5 mm, 10 mm, 15 mm) y cuatro espesores de peliculas delgadas
basadas en Au (20 nm, 30 nm, 40 nm, 50 nm) con un RI del medio externo de 1.3324.
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3.3. Discusionde los resultados numéricos

A partir del analisis numérico del modelo tedrico, se obtuvieron las curvas tedricas de la
Figura 3.5y 3.6 en las que se observa el espectro de transmision caracteristico del SPR en
fibra optica MM-SM-MM para tres espesores de pelicula delgada de oro y tres longitudes de
la SM (Lsm), respectivamente. Se observan variaciones en los parametros del espectro de
transmision como la longitud de onda, el ancho y la profundidad de la depresion, producidas
al modificar los parametros en el disefio del dispositivo SPR de fibra optica.

Cuando el espesor de la pelicula delgada aumenta, como se observa en las graficas de la
Figura 3.5 Ia longitud de onda de resonancia (Aspr) se desplaza a longitudes largas (red-shift)
para un RI fijo. Esto nos dice que el espesor de la pelicula delgada nos permite elegir la
longitud de onda de resonancia. En la Figura 3.7 se muestra el desplazamiento AAspr antes
mencionado, esto se hace por simplicidad, sobre tres seccion Lsv distintas se aumenta el
espesor de la pelicula de Au y en cada grafica se toma el desplazamiento de Aspr, respecto de
la longitud de onda de resonancia de la pelicula de 20 nm. Por el contrario, si el espesor de
la pelicula delgada Au se mantiene fijo y Lswv se aumenta, la longitud de onda de resonancia
se mantiene constante variando en la potencia transmitida. Como se observa en la Figura 3.6
para un espesor de 30 nm de Au y para tres Lsv diferentes. Esto ocurre también para otros

espesores de la pelicula delgada de Auy con diferentes longitudes de Lswm.



Pagina |43

Figura 3. 5. Espectros SPR de transmision numérico en una estructura MM-SM-MM fibra dptica para tres espesores de
pelicula delgada de oro diferente en una seccion SM de 10 mm.

Figura 3. 6. Espectros SPR de transmision numérico en una estructura MM-SM-MM fibra dptica para tres longitudes SM
diferentes con una pelicula delgada con espesor de 30 nm.
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Figura 3. 7. Desplazamiento de la longitud de onda variando el espesor de la pelicula delgada Au en tres seccion SM

diferentes a un RI de 1.3324.

De acuerdo al grafico analizado de la Figura 3.6, con un espesor de la pelicula delgada igual
a 30 nm y para tres valores de la seccidon Lsv observamos un cambio en la potencia del
minimo. Esto mismo ocurre con otros espesores de la pelicula delgada, como se muestra en
la grafica (Figura 3.8). Esto puede atribuirse a que al aumentar Ia longitud de la zona sensible
Lsv se aumenta el nimero de reflexiones, afectando la potencia transmitida en la salida de la

fibra dptica como se observar en la Ec. 3.21.
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Figura 3. 8. Cambio en la potencia de transmision de la longitud de onda de resonancia, para diferentes espesores de una

pelicula delgada de Au para tres secciones SM distintos a un Rl de 1.3324.

Uno de los factores que influyen en la precision de las mediciones de RI en los dispositivos
SPR de fibra optica es la forma de la depresion del espectro SPR transmitido, este parametro
estd estrechamente relacionado con el ancho del espectro. Es deseable, para aumentar la
precision en la medida y la resolucion, tener una depresion lo mas delgada posible; es decir
un ancho pequeno. La profundidad (altura) con el que decae el espectro SPR transmitido se
puede medir desde el valor inicial de la potencia (longitudes de onda corta) hasta la potencia
minima (longitud de onda de resonancia). Con esta altura, determinada en potencia
transmitida, se aprovecha el pardmetro FWHM (FWHM: Full Width High Maximum) con el
que es posible describir el ancho de una curva. Este parametro se obtiene de la diferencia
(distancia) entre dos longitudes de onda donde la curva SPR alcanza la mitad del valor de su
altura. En la grafica de la Figura 3.9 se observan los cambios en el ancho espectral (Lo.5) de

los espectros transmitidos, cuando se varian los espesores y la seccion Lswm.
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Figura 3. 9. Ancho espectral o FWHM del espectro SPR en sensores con Lsy de Smm, 10 mm y 15 mm para diferentes
espesores de la pelicula delgada de Au

De las graficas anteriores, se puede observar que la seleccion de una pelicula delgada de 20
nm de espesor da lugar a espectros de resonancia con anchos espectrales mas estrechos para
las diferentes secciones Lsm, ideal en la precision de deteccion en los dispositivos SPR; sin
embargo la profundidad del minimo a través de la potencia transmitida se ve reducida
también.

Por otra parte, la eleccion de un espesor de la pelicula delgada de 50 nm proporciona
caracteristicas similares a las presentadas para un espesor de 20 nm; no obstante la longitud
de onda de resonancia que exhibe se encuentra a longitudes de ondas largas, lo que podria
ser un inconveniente en el momento de la interrogacion del dispositivo SPR, al considerar en
el sistema equipos con rangos de operacion en el infrarrojo cercano. Por lo tanto, al escoger
una pelicula delgada con un espesor de 30 nm se obtiene la longitud de onda de resonancia
en el espectro visible facilitando el uso de equipos para el sistema de mterrogacion para este
rango de operacion, ademds la profundidad del minimo en el espectro de transmision es
mayor aunque el ancho espectral es mayor también en comparacion a los demas espesores,
no obstante es una eleccion Optima en el disefio de los dispositivos SPR de fibra Optica para

las tres longitudes de la seccion SM (5 mm, 10 mm, 15 mm).
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3.4. Fabricacion de los dispositivos de fibra optica

Uno de los objetivos en los procesos de fabricacion de dispositivos de fibra Optica es
garantizar la repetitividad, que sea un proceso simple o de preferencia automatico y si es
posible de bajo costo. Se presenta una metodologia para la fabricacion de los dispositivos de
fibra Optica basados en la resonancia de plasmén superficial, la que se ha dividido en dos
etapas. La primera es una metodologia para la fabricacion de dispositivos de fibra optica con
campo evanescente expuesto, que tiene la estructura MM-SM-MM propuesto por primera

vez por Iga et al [83]con el nombre de heterontcleo:

1.) Preparacion de las fibras multimodo y monomodo. Se utilizaron tramos de FO-MM
con una longitud mayor a 60 cm para asegurar que se tuviera suficiente fibra
considerando que se realizarian futuros empalmes en sus extremos, si se elige mas corta
es posible que después se tenga que afiadir otro tramo. En este trabajo se utilizd una fibra
optica que tiene dos cubiertas, cubierta 1 es la mas exterior con un diametro de 900 pm
(blanca) y la cubierta 2, transparente que tiene 250 um de diametro adherida a la
superficie del vidrio de la fibra dptica. Se remueven ambas cubiertas protectoras de los
extremos de la FO asegurdndose que la cubierta 2 deje una seccion expuesta de
revestimiento ~ 2 cm (Fig. 3.10 a)). Al remover la cubierta 2 en la FO quedan residuos
de las cubiertas adheridos al vidrio, por lo tanto es necesario limpiar la seccion, en este
trabajo se usaron hisopos comerciales de algodén colocados en las puntas de pinzas de
precision de acero inoxidable preferentemente. Se impregnan muy bien de acetona hasta
que a simple vista es posible ver el liquido en los hisopos. Después se coloca la fibra entre
los hisopos y se presiona, se desplazan los hisopos varias veces por la superficie de la
fibra optica desde donde comienza el polimero hasta la punta. Se recomienda rotar la
fibra 90 grados respecto de la posicion donde se pasaron los hisopos y volver a limpiar
varias veces para asegurar que toda la superficie de la fibra Optica ha sido limpiada. Es
recomendable reemplazar los hisopos después de limpiar las dos fibras que se van a unir.
Posteriormente, se procede al corte transversal de la FO para asegurar que el extremo de
la FO tenga una superficie plana; para ello se utiliza una cortadora de fibra Optica

comercial, en este trabajo se utilizo una cortadora de la marca SUMITOMO ELECTRIC
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FC-6S. La FO se posiciona en la cortadora asegurdindose que el borde de la cubierta 2
esté posicionada en la marca dx=0, que generalmente estd aun 1 cm de la cuchilla de la

cortadora, como se aprecia en la Figura 3.10.b).

b)

Figura 3. 10. Preparacion de la fibra dptica para su empalme, a) remover las cubiertas protectoras, b) Corte de la

seccion transversal.

Para la fibra SM se repite el mismo proceso que se describid para la MM. Sin embargo,
la seccion removida de las cubiertas estan determmnada por el disefio del dispositivo de
fibra Optica; es decir, en este trabajo se propone que la longitud SM pelada al menos 1
cm mayor de la Lsvr deseada considerando lo que se perderd en futuros cortes en los

extremos.

2.) Empalme MM-SM. Una vez realizado el corte transversal de cada FO se colocan en la
empalmadora de fusion, en este trabajo se utilizd Single Fusion Splicer TYPE-Q101-VS
de la marca Sumitomo en donde se unirdn por calentamiento. EI didmetro del
revestimiento de ambas FO es de 125 ym lo que permiten que sean fusionadas sin
problemas con el programa para un empalme MM-MM, que la empalmadora tiene
definido en la memoria mterna, ya que esta empalmadora realiza la alineacion de los
motores que posicionan las fibras opticas haciendo el ajuste de la posicion respecto al

revestimiento de las fibras Opticas, como se muestra en la Figura 3.11.
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Figura 3. 11. Empalme de las seccion MM-SM

3.) Corte de la seccion SM. Una vez que las FO SM y MM estan unidas, se coloca
nuevamente la fibra Optica en la cortadora asegurdndose que la cubierta 2 de la FO MM
coincida con la posicion dx=0 de la cortadora, entonces el empalme MM-SM estara
posicionado sobre la cuchilla. En una montura de desplazamiento (Thorlabs) se fija la

FO-MM y se desplaza un dx igual al valor Lsm (5 mm, 10 mm, 15 mm) del disefio del
dispositivo, ver Figura 3.12.

Figura 3. 12. Corte de la seccion SM a la longitud Lsy

4.) Empalme SM-MM. Nuevamente una seccion MM es preparada como el paso 1, para ser
empalmada con el otro extremo de la seccion MM-SM (Figura 3.13.a)), previamente
cortada. Una vez empalmada la Gltima seccion se tiene un dispositivo MM-SM-MM con

campo evanescente expuesto, como se muestra en la Figura 3.13 b).
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b)
Figura 3. 13 Estructura MM-SM-MM. a) empalme SM-MM, b) Dispositivo de campo evanescente de fibra optica basado
en una estructura heteronticleo.
Hasta ahora se ha abordado solamente la metodologia para la fabricacion de dispositivos
heteronicleo de campo evanescente. Se procede a la segunda etapa de la fabricacion de los
dispositivos SPR de FO, este consta de una metodologia para el recubrimiento metalizado de
los dispositivos de campo evanescente en FO mediante la deposicion de peliculas delgadas
de Cry Au, para generar las condiciones fisicas necesarias en el desarrollo de dispositivos
SPR. La deposicion de Cr se hizo con un cafion de electrones y el oro por evaporacion
térmica, en una campana al vacio para aislar el proceso del medio externo y procurando la

estabilidad-pureza de los materiales.

5.) Preparacion de los dispositivos FO de campo evanescente para su recubrimiento de
Cr y Au. Cada dispositivo de MM-SM-MM fabricados es sometido a la limpieza de su
superficie con acetona y alcohol isopropilico, son solventes que se evaporan fiacilmente
y ayudan a remover residuos de la superficie; sin embargo, es importante asegurarse de
no dejar la acetona en contacto con la FO por lapsos grandes de tiempo ya que es un
agente agresivo que puede afectar el recubrimiento hecho de polimero. Los dispositivos
se colocan y sujetan bien estirados sobre una estructura robusta, que permita el
almacenamiento de ellas durante y después del proceso de recubrimiento. Se disefio y
fabric6 en el CIO una montura de aluminio, como se muestra en la Figura 3.14. Esta
montura facilita el almacenamiento seguro de los dispositivos de FO,ademas proporciona

un ajuste para variar el tamafio de la ventana sobre la que se depositara el oro para que



Pagina |51

sea igual o mayor a Lsv, esta abertura es primordial en el recubrimiento de los
dispositivos de campo evanescente. Esta montura tiene espacio para colocar hasta 35

dispositivos de fibra Optica, espaciados 3 mm.

Figura 3. 14. Montura de almacenamiento para 35 dispositivos heteroniicleo de fibra optica.

6.) Posicionamiento de la montura dentro de la campana de vacio. Es importante recalcar
que el objetivo en la fabricacion de los dispositivos de fibra Optica es alcanzar una
repetitividad; por lo que se procura mantener las mismas condiciones de recubrimiento
en todos los dispositivos. Se propone colocar la montura centrada, al mismo nivel y con
una determmada altura respecto a las fuentes donde se colocan los materiales a depositar.
En la Figura 3.15., se muestra el disefio de la pieza de sujecion que asegura que la montura
mostrada en la Figura 3.14. tendra siempre la misma posicion dentro de la campana de
evaporacion. Esta pieza ofrece la posibilidad de realizar varios ajustes, si fuera necesario
para el mejor posicionamiento de la montura de sujecion de las FO que asegura las
mejores condiciones en el proceso de recubrimiento de las FO. En este trabajo se colocd

la montura a una altura de 27.5 cm respecto a la parte inferior de la campana.
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Figura 3. 15. Pieza sujetadora de montura de almacenamiento de fibra optica para evaporacion térmica al vacio (100x

230 mm).

7.) Primera deposicion de las peliculas delgadas de Cr y Au. La deposicion de los
recubrimientos en la FO se basan en el método de PVD (PVD: Physical Vapor
Deposition), en este caso de Cry Au, en vacio. El equipo para hacer la deposicion de
peliculas delgadas de la marca Balzer, como se aprecia en la Figura 3.16., estd constituido
principalmente de una cubierta protectora o campana que asegura el sellado de una
camara en donde se encuentran un cafion de ionizacidon, sensores de espesores (superior
e inferior), soportes (fuentes) para la colocacion de los materiales a evaporar (pellets de

Cry Au), cafidn de electrones, obturador y la montura de los dispositivos de FO.

Figura 3.16. Campana de evaporacion al vacio.
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Una vez colocada las monturas con las FO dentro de la campana, el sensor de espesor
superior es situado de manera centrada en la regidn de la ventana, permitiendo el
monitoreo del espesor en el depdsito del material sobre la FO en la seccion SM. Se
procede a cerrar la cdmara de vacio y se enciende el comprensor hasta alcanzar un valor
de 2x10°! mbar, consecuente a este valor se da paso a la difusora para alcanzar un alto
vacio de ~ 2x10-> mbar. A pesar de tener un alto vacio dentro de la camara el factor
humedad se encuentra presente en el lugar, trayendo consigo consecuencias en la
adhesion de los materiales sobre los sustratos de FO, como medida el cafion de iones es
puesto en marcha para remover toda particula presente en el sustrato y dentro de la
camara.

La campana se encuentra adaptada para la deposicion de dos materiales en un mismo
proceso, a través de dos métodos de evaporacion basados en el calentamiento del material
hasta alcanzar la fase de vapor para luego ser condensada al incidir sobre el sustrato de
fibra optica. El primer método es por medio de un haz de electrones cuyo calentamiento
se basa en el bombardeo de electrones con alta energia sobre el material a depositar; bajo
este método una pelicula delgada de Cr de 3 nm se deposita a una tasa de evaporacion de
0.1 A/s sobre la FO. La pelicula de Cr es utilizada para mejorar la poca adherencia del
Oro y vidrio.

Posterior al depdsito de Cr en uno de los lados de la FO, el obturador es puesto sobre el
cafion de electrones para evitar la combinacion con otro material en la consecutiva
deposicion. Se procede a la deposicion de 30 nm de Au a una razon de evaporacion de
4.7-5.4 A/s mediante el método de calentamiento por resistividad, en este método el
material se coloca en un depdsito metilico (bote o caja) en donde se funde, y
posteriormente se evapora, por el paso de una corriente eléctrica. Para el control de los
espesores de las peliculas delgadas depositadas de cada material, el sensor de espesor
dentro de la cadmara permite medir dicho pardmetro. Al término de las deposiciones se
sugiere dejar dentro por un tiempo en la camara al vacio la montura con las FO para
garantizar la estabilidad en las moléculas de los materiales antes de exponerlas al medio

externo.
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8.) Segunda deposicion de las peliculas delgadas de Cr y Au. Debido a la geometria
cilindrica de la FO, la primera deposicion solo forma el recubrimiento en un lado de la
FO. Por lo tanto, la camara es abierta después de la primera deposicion de Cry Au y la
montura de FO es rotado a 180° para una segunda deposicion de los materiales,
alcanzando asi un recubrimiento cuasi-homogéneo. Esto se puede hacer ficilmente ya
que la pieza que sujeta las monturas tiene un mecanismo adaptado que facilita rotar la
montura. Para este trabajo, por el disefio del soporte, se requirid de abrir la campana; sin
embargo, este disefio puede evolucionar de tal manera que el mecanismo de rotacion
pueda ser controlado por el usuario desde afuera; asi se evitaria levantar la campana.
Nuevamente la cdmara al vacio es cerrada y el mismo proceso ejecutado en el paso 7 es

realizado en la segunda deposicion.

9.) Refractometro de fibra optica en SPR. Con las fibras oOpticas MM-SM-MM
metalizadas se tiene campo evanescente interactuando con el oro y se tienen las
condiciones para la medicion de indice de refraccion en fibra Optica aumentando Ia

sensibilidad (Figura 3.17.), a través de la técnica de la resonancia de plasmon superficial.

Figura 3.17. Refractometro de fibra optica en SPR.

3.5. Caracterizacion de los dispositivos de fibra optica fabricados

La caracterizacién de los dispositivos SPR de fibra optica se realiza mediante el método de
mterrogacion espectral en transmision. Para este método se implementa el sistema de
mterrogacion que se muestra en la Figura 3.18, conformado por: una fuente de luz blanca
modelo AQ4305 YOKOGAWA, dispositivo de FO a caracterizar y analizador de espectros
opticos (OSA: Optical Spectrum Analyser) modelo AQ-6315A ANDO.
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Figura 3.18. Sistema de interrogacion espectral de un dispositivo SPR de fibra optica en transmision.

3.5.1. Medicion de indice de refraccion mediante SPR en fibra optica

En el caso de los dispositivos SPR de fibra optica su desempefio es evaluado por medio del
analisis de la sefial transmitida para diferentes condiciones en el medio externo, en este caso
las variaciones de indice de refraccion del medio que rodea la seccion SM metalizada. Para
la caracterizacion a indice de refraccion del dispositivo, se prepararon un conjunto de
soluciones que contienen diferentes concentraciones de agua y glicerina, en la Tabla 3.4 se
muestra las proporciones de las soluciones, con sus respectivos indices de refraccion

calculados [93] y medidos con el refractometro de Abbe comercial modelo WY1A.

Agua (%) Glicerina (%) Calculado Medido
100 0 1.3324 1.3302
92 8 1.3428 1.3428
84 16 1.3539 1.3530
78 22 1.3622 1.3620
68 32 1.3761 1.3761
62 38 1.3845 1.3815
56 44 1.3928 1.3900

Tabla 3.4. Indice de refracciones de soluciones de agua con diferentes concentraciones de glicerina.

El desempefio del dispositivo SPR de fibra Optica se puede analizar numéricamente con el

programa desarrollado a partir del modelo presentado en las primeras secciones de este
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capitulo, usando los parametros de fabricacion y considerando que RI del medio externo varia
de acuerdo a la Tabla 3.4, donde la condicion de resonancia descrita por la Ec. 2.4 se ve
modificado por este ultimo. En la grafica (Figura 3.19.) se despliega los espectros SPR de
transmision, resultado de la simulacién, para una fibra SM450 con Lsu de 10 mm con un
recubrimiento de Au con espesor de 30 nm. Se observa un desplazamiento del espectro SPR
a longitudes de onda largas cuando el RI aumenta de 1.3324 hasta 1.3928, la Aspr aparece
primeramente en 551.5 nm y se desplaza hasta 632.8 nm, respectivamente. Ademas, el ancho
espectral de cada espectro SPR transmitido y la potencia de transmision del minimo va

disminuyendo conforme el RI incrementa.

Figura 3.19. Espectros SPR de transmision numérico para diferentes RI, de un dispositivo SPR de fibra SM450 y L sy de
10 mm con una pelicula delgada de Au con espesor de 30 nm.

La curva caracteristica que relaciona el RI y los desplazamientos del pico de resonancia,
respecto de la longitud de onda del espectro obtenido cuando el RI es de 1.3324, se observa
en la grafica de la Figura 3.20 y se obtiene siguiendo Ila posicion de las Aspr en cada uno de
los espectros SPR transmitidos de la Figura 3.19 para cada RI. La posicion de cada minimo
se aproxima a un polinomio de segundo orden, como se puede observar en la linea punteada
(amarillo) que representa el ajuste realizado. Se realizd un analisis alternativo al seguimiento
del minimo; el procedimiento consiste en obtener la primera derivada de cada una de los
espectros SPR mostrados en la Figura 3.19. Al hacer esto los puntos de inflexion, a la

izquierda (A)y a la derecha (B) del minimo se convierten en un minimo y un maximo en la
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derivada, respectivamente. En la Figura 3.20 se grafica la curva caracteristica de los puntos
de inflexion obtenidas, tanto para el punto de inflexion A (puntos y linea punteada rojo) como
para el punto de inflexion B (puntos y linea punteada azul). Las tres curvas caracteristicas
presentan un comportamiento no lineal, ajustindose a un polinomio de segundo orden. En la
Tabla 3.5, se presentan las sensibilidades numéricas obtenidas para cada curva caracteristica
obtenidas de la Figura 3.20. Ya que no se encontr6 evidencia de una mejora en el
comportamiento de la curva caracteristica, considerando los puntos de inflexion de la

derivada, se puede optar por seguir el minimo que es un procedimiento mas rapido.

Figura 3.20. Curvas de caracterizacion numérico de un dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsy de 10 mm con una pelicula
delgada de Au con espesor de 30 nm.

Sensibilidad Sensibilidad Sensibilidad
(nm/RIU) (nn/RIU) (nm/RIU)
RI 1.3324 1.3928 1.3324 1.3928 1.3324 1.3928

Numérico 616.89 2012.68 544.47 1830.47 585.67 2195.95

Tabla 3. 5. Sensibilidades obtenidas de cada método aplicado para el andlisis numérico.

El proceso de caracterizacion experimental realizado sobre algunos de los dispositivos
fabricados se puede explicar de la siguiente manera: la fibra Optica se coloca sobre la montura

representada en la Figura 3.21, con una base con dimension de 6x7.5x1 mm (ancho x largo
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x alto), y con una celda circular con un didmetro de 5 mm y 2.5 mm de altura para contener
los liquidos bajo estudio. De tal manera que la seccion SM de longitud Lsv es posicionada
sobre la ranura de la celda de prueba, se syjeta utilizando los opresores colocados a cada
extremo de la placa. Antes de iniciar el proceso la fibra se somete a un proceso de limp ie za
con alcohol isopropilico y/o acetona para eliminar residuos en su interfaz. Posteriormente,
considerando al medio externo como aire (n=1) la sefial transmitida es grabada y fijada en el
OSA, enun spam de 480-1200 nm. Esta primera sefal se considera como sefial de referencia
A o senal cero, fundamental para la normalizacion de la potencia transmitida de las

subsecuentes mediciones de indice de refraccion.

Figura 3. 21. Montura (7.5x6x1 mm) con celda de prueba (diametro 5 mm) para el analisis experimental de un
dispositivo de fibra dptica a indice de refraccion con sujetadores.

Unas gotas de la primera solucion con RI de 1.3324 (100% Agua) se vierten en el contenedor
en el que se posiciond la seccion SM, el espectro de transmision es grabada y guardada como
una segunda sefial B en el OSA. Se realiza la normalizacion de la potencia de transmision de
esta sefial mediante la diferencia en escala logaritmica con la sefal de referencia en aire (sefial
B —senal A); esta diferencia permite exclur de B la forma del espectro de la fuente de luz y
exhibir solamente el espectro SPR caracteristico para el indice de refraccion correspondiente.
Al término de cada medicién, la seccion SM se limpia nuevamente para remover algin
posible residuo de la solucion probada que haya quedado adherido a la pelicula de oro. La
mterrogacion del dispositivo durante la limpieza permite visualizar que la sefial transmitida

regres¢ al valor de la sefial de referencia para evitar variaciones en futuras mediciones. El
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mismo proceso es realizado para la caracterizacion del dispositivo a subsecuentes indices de
refraccion.

Las sefales de transmision obtenidas de cada medicion, son extraidas del OSA para el
procesamiento de las mismas en una computadora. En la Figura 3.22 a) se muestra la grafica
de los espectros SPR transmitidos caracteristicos obtenidos experimentalmente usando los
RI dela Tabla 3.4 para un dispositivo de fibra SM450 y Lsm de 10 mm con un recubrimie nto
de Cry Au, con espesores de 3 nm y 30 nm, respectivamente. Mientras que en la Figura 3.22
b) son desplegados los espectros SPR transmitidos de un dispositivo de fibra SMF28 y Lsu
de 10 mm con las mismas especificaciones de recubrimiento que el dispositivo anterior. Para
el primer dispositivo bajo prueba, la Aspr a ngo%=1.3324 aparece en 582.96 nm, en tanto al
segundo dispositivo de prueba Aspr se presenta a 580.08 nm. Se observa en ambas graficas

el desplazamiento a longitudes de ondas largas conforme el RI incrementa.

Figura 3.22. Espectros SPR de transmision experimental para diferentes Rl, de un dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsu
de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente. a) FO-SM SM450, b) FO-
SM SMF28.

La curva caracteristica experimental se calcula siguiendo la posicion de las Aspr en los
espectros SPR transmitidos para cada RI y es ajustada con una tendencia polindmica de
segundo orden. En las grafica (Figura 3.23.) se observan las curvas caracteristica (linca
amarilla) de los minimos para RI de ngGo%=1.3322 a nga4%=1.3928, para un dispositivo de

FO SM450 (Figura 3.23. a)) y para uno de FO SMF28 (Figura 3.23 b)). De igual forma que
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en el andlisis numérico, se analizd los puntos de inflexion de los espectros SPR transmitidos
experimentales. La curva de los puntos de inflexion A (linea punteada roja) presenta un
comportamiento lineal, mientras que los puntos de inflexion B (linea punteada azul)
presentan un comportamiento no lineal. En la Tabla 3.6., se muestran la informacion obtenida
de las curvas caracteristicas del dispositivo de FO por cada punto de seguimiento utilizado
en el andlisis de las curvas SPR. El comportamiento no lineal de las curvas caracteristicas,
tanto del minimo como del punto de inflexion B se puede atribuir a la respuesta del
dispositivo SPR respecto al indice de refraccion del medio externo. En donde se observa que
ademas de que existe un desplazamiento del minimo Aspr se observa un ensanchamiento de
sus curvas SPR, y ambas contribuyen a ese comportamiento en el mtervalo de mediciones.
En la literatura se puede encontrar que este es un comportamiento tipico de los dispositivos

SPR de fibra optica [94].

Figura 3.23. Curva de caracterizacion experimental del desplazamiento de la longitud de onda de resonancia de un
dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsy de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm,
respectivamente, a) FO-SM SM450, b) FO-SM SMF28.

AsprR Akspr S Aspr Ahspr S Aspr (NmM)  Alspr S
(nm) (nm) (nm/RIU) (nm) (nm) (nm/RIU) @1.3324 (nm) (nm/RIU)
@1.3324 (RI: 1.3324y @1.3324 (RI: 1.3324 y
1.3928) 1.3928)
SM450  582.96 113.0 813.2 523.2 2.16 30.52 639.84 137.5 848.96
2904.55 3426.91
SMF28  580.08 111.6 1344.89 521.76 0.72 19.77 644.16 149.0 616.96
2402.94 4004.27

Tabla 3. 6. Aspr, Alspr, sensibilidad de cada punto de seguimiento utilizado en el anlisis experimental de cada dispositivo

de FO.
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Otra forma de caracterizar la respuesta de los dispositivos SPR de fibra Optica es a partir del
FWHM o Aho.5 de los espectros SPR caracteristicos en cada RI. En las graficas (Figura 3.24)
se muestran los anchos espectrales de cada curva SPR de la Figura 3.22 para un dispositivo
FO SM450 y SMEF28; respectivamente, donde ambas curva caracteristica tienen un
comportamiento no lineal, ajustindose a un polinomio de segundo. En la Tabla 3.7. se
muestra las sensibilidades obtenidas de cada dispositivo de FO, analizando sus anchos

espectrales (A)o.s).

a) b)

Figura 3. 24. Curva de caracterizacion experimental del ancho espectral de un dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsu
de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente, a) FO-SM SM450, b)

FO-SM SMF2S.
S (nm/RIV)
(RI: 1.3324 y 1.3928)
SM450 1018 - 2858.12
SMF28 767.31 - 3080.57

Tabla 3. 7. Sensibilidades de cada dispositivo obtenido a partir del FWHM o AA0.5.

En ocasiones los dispositivos manifiestan espectros SPR no bien defnidos especialmente en
la region del miimo, lo que dificulta la localizacion de la Aspr mediante funciones
predeterminas de softwares comerciales. Se programé un algoritmo en el laboratorio de SOM

(Anexo A.1) para la localizacion del minimo basado en el valor del FWHM, en forma general
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el algoritmo obtiene la profundidad del espectro SPR para obtener el valor medio de la altura
y consecutivamente el ancho espectral. Con el FWHM se coloca un puntero a su valor medio
consiguiendo asi el valor de Aspr. El analisis fue realizado para el dispositivo caracterizado
anteriormente, en la grafica (Figura 3.25) se muestra la curva caracteristica obtenida del
algoritmo desarrollado y es comparada con la curva de la Figura 3.23 a), donde la Aspr se
obtiene de la localizacion del minimo de un software comercial. La nueva curva es ajustada

a un polinomio de segundo orden y la variacion es minima.

Figura 3.25. Curvas de caracterizacion experimental de un dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsy de 10 mm con una
pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente. La curva roja es construida mediante el
analisis de un algoritmo desarrollado en el laboratorio de SOM, en la curva azul se utiliza una funcion predeterminado
de un programa comercial.

S (nm/RIU)
(RI: 1.3324 y 1.3928)
Software comercial 1018-2858.12
Algoritmo 770.72 - 2757.20

Tabla 3. 8. Sensibilidades del dispositivo de FO SM450 a partir del seguimiento del minimo con dos métodos diferentes.
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3.5.2. Medicion de indice de refraccion en un sistema de microfluido

A menudo, para la caracterizacion de la respuesta a indice de refraccion de los dispositivos
de FO se requieren de muestras liquidas biologicas y/o quimicas cuyas cantidades se ven
limitadas por cuestiones de accesibilidad o costos, por lo tanto es importante desarrollar
métodos de interrogacion que permita realizar la caracterizacion utilizando cantidades
pequenas de estas muestras. Para ello se propone el disefio y fabricacion de celdas de
microfluido, donde el dispositivo de fibra Optica pueda ser incorporado para su
caracterizacion y asi utilizar un volumen mas pequefio. Se disenié una celda con dimensiones
de 30x25x15 mm y un canal con una seccion transversal de ~700 um x 700 um por el que
pasard el fluido de prueba, con dos puertos de entrada para la nyeccion de los liquidos y un
puerto de salida del fluido, como se representa en la Figura 3.26.a). La celda es fabricada con
la impresora 3D de formlabs [95] con la tecnologia de estereolitografia con resina fotocurable
estandar Clear (FLGPCLO2 formlabs) bajo el proyecto Laboratorio Nacional de Micro y
Nanofluidica del CIO donde el CIO participa. El proceso de fabricacion se puede explicar
como: 1) Se realiza el diseio CAD de la pieza, i) se traslada el archivo STL al programa
PreForm, donde se acomoda la pieza en 3D para comenzar la impresion, ii) al finalizar la
mpresion la pieza esretirada de la impresora y es sometida a un bafio de alcohol isopropilico
aproximadamente 15 minutos para eliminar residuos de la resina fotocurable, y con aire
comprimido se va removiendo residuos de los canales dentro de la celda y 1v) la pieza es
colocado en una céamara de luz ultravioleta (UV) para su curacion en un tiempo de 20
minutos. Sin embargo, la celda es translucida y poco transparente debido a la rugosidad del
acabado final. lo que dificulta observar los canales dentro de la celda, pero al recubrir la
superficie con barniz transparente (esmalte de ufia) se puede mejorar la transparencia de la
pieza.

El dispositivo de fibra Optica a caracterizar es posicionado dentro del canal de la celda por
donde pasara el fluido de prueba, la seccion Lsu es colocado entre la entrada y salida del
fluido. Para garantizar una sujecion y alineacidon del dispositivo se colocaron un par de
syjetadores de FO en una montura, como se muestra en la Figura 3.26.b). Esta montura tiene
un disefio que facilita ensamblar y desmotar la celda de microfluido en ella, como se observa

en la Figura 3.26 c¢). Luego los extremos son sellados con la misma resina fotopolimérica
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permitiendo fijar el dispositivo en la celda de microfluido y cerrar el sistema de fluido, para

que circule el liquido con facilidad desde el puerto de entrada al de salida.

Figura 3.26. Celda de microfluido para la caracterizacion del dispositivo de FO. a) Representacion isométrica de la
celda de microfluido. b) Montura con sujetadores de FO. c¢) Alineacion y sujecion del dispositivo de FO en la celda de
microfluido. d)Inyeccion de muestras liquidas en el puerto de entrada.

Debido al sistema cerrado al que se incorpord el dispositivo de FO, el acceso a la sefial de
referencia en aire resultd dificil de obtener para poder realizar la normalizacion de las sefiales
necesaria para las subsecuentes mediciones de RI. Afortunadamente, este reto puede ser
superado de acuerdo a lo reportado en [96], quienes proponen un método para obtener un
espectro SPR para sensores encapsulados o inaccesibles, se plantea y demuestra que tomar
como sefial de referencia a una de las sefiales medidas de RI es una alternativa viable.

Por lo tanto, se captura como referencia la sefal de ngo%=1.3324 que es inyectada dentro del
canal de fluido por medio de jeringas de msulina U-100 (Figura 3.26 d)), consecutivamente

se procede a la inyeccion de las soluciones presentadas en la Tabla 3.4 para realizar la
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medicion de la respuesta Optica a cadauna, ver Figura 3.27. Cabe recalcar que se debe seguir
el procedimiento de limpieza del canal de fluido después de cada medicion, se inyecta alcohol
isopropilico en el segundo puerto de entrada.

Los espectros SPR modificado presentan una forma totalmente diferentes a la del protocolo
general, se aprecia como los espectros SPR parte del valor de referencia en T=0 dB, hasta
alcanzar un valor maximo, luego decrece hasta un valor mmimo y finalmente comienza
ascender hasta mantenerse constante. No obstante, se aprecia que para RI igual a la
referencia, en este caso ngo%=1.3324, la curva SPR serd una linea horizontal T =0 dB en
todo el intervalo de longitudes de onda. Es posible que durante la inyeccion del fluido dentro
del canal se generé una friccion en su trayecto, ocasionando un cambio en la temperatura.
Por lo tanto, para descartar el cambio en el indice de refraccion afectado por el efecto de la
temperatura, se dio un tiempo de estabilidad del fluido de 5-10 minutos para cada muestra

inyectada. Aunque otra alternativa seria colocar la celda de microfluido enuna placa peltier.

Figura 3.27. Espectros SPR de transmision experimental para diferentes RI con referencia a 1.3324 (# aire), de un
dispositivo SPR de fibra SM450 y Lsy de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm,
respectivamente.

Previo ala discusion de los espectros SPR obtenidos de la Figura 3.25, claramente se puede
observar que existen puntos estrategicos en terminos de longitud de onda que varian ante los
cambios de RI presentados en la caracterizacion del dispositivo de FO, tales como la Aspr del

maximo y del minimo de la sefial, en comparacion al espectro SPR tradicional cuya referencia
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en aire solo permite seguir el valor minimo de la curva SPR. Sin embargo, dado a la sefial
constante (0 en escala logaritmica) que se presenta cuando el RI es igual a la de referencia,
se puede observar un cruce de las demds sefiales sobre esta linea, la cual tambien puede
utilizarse como un parametro de caracterizacion de los dispositivos, una Aspr de cruce por
cero que ademas puede resultar mas simple de identificar.

Por lo tanto, seguir tres puntos (maximo, minimo, cruce) en los espectro SPR proporciona la
construccidon de tres curvas caracteristicas independientes y se puede eliminar asi problemas
de incertidumbre sobre el espectro SPR tradicional en la localizacion solamente de un
minimo. En la grafica de la Figura 3.28, se muestran las curvas caracteristicas del
seguimiento de la Aspr para los maximos, minimos y el cruce por la referencia. Las curvas
para el minimo y maximo son ajustadas a un polinomio de segundo orden, mientras que para
el cruce presenta un comportamiento lineal. La sensibilidad varia en cada tipo de seguimie nto
de la Aspr; en la Tabla 3.9. se muestran las sensibilidades (S), acompanado de las Aspra
nge%=1.3428 y los desplazamiento de Aspr.

Figura 3. 28. Curvas de caracterizacion experimental de mdximos, minimos, cruce, de un dispositivo SPR de fibra SM450
v Lsy de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente.



Pagina |67

Aspr Adspr S Aspr Alspr S Aspr Alspr S
(nm) (nm) (nm/RIU) (nm) (nm) (nm/RIU) (nm) (nm) (nm/RIU)
@1.3428 @1.3428 @1.3428
SM450 554.91 27.26 186.23 673.71 90.72 806.61 590.91 52.56 1053.62
930.43 2671.34

Tabla 3. 9. Jspr, AAspr, sensibilidad para cada punto de seguimiento aplicado en el andlisis experimental del dispositivo
de FO SM450 en un sistema de microfluido.

3.5.3. Medicion de temperatura usando el dispositivo SPR de fibra optica

Se ha demostrado la sensibilidad del dispositivo SPR en fibra Optica a cambios de indice de
refraccion del medio externo en el que estd inmerso; sin embargo, no se debe olvidar que el
indice de refraccion se ve modificado por el factor temperatura (T). Se propone un sensor de
temperatura en la superficie del dispositivo SPR de fibra Optica mediante la transducciéon de
un material que posea de un coeficiente termo-optico (TOC: Thermo-optic coefficient)
grande y conocido. El TOC es una propiedad inherente de los materiales y se manifiesta por
la dependencia del indice de refraccion a las variaciones de temperatura. Uno de los
materiales que tiene un TOC alto y que ha sido muy utilizado para este tipo de estudios es el
PDMS (Polydimethylsiloxane) con un TOC de -4.5x10-4/°C.

La preparacion del dispositivo SPR para la medicion de temperatura se puede describir de la
siguiente manera: i) Se utilizO un contenedor de 30x10x10 mm fabricado con la impresora
3D, i) se limpid la superficie del dispositivo de FOy se fijja con una porcion de resina foto-
curable a los bordes del contenedor para syjetarlo, i) se capturd la sefial en aire como
referencia para la normalizacién de las subsecuentes mediciones y iv) se prepar6d el PDMS y
v) se vertid del PDMS contenedor hasta cubrir al dispositivo de FO; el protocolo seguido es
expuesto enel Anexo A.2 [97]. El sistema de interrogacion empleado para la caracterizacidon
a temperatura se muestra en la Figura 3.29, el dispositivo SPR con PDMS es colocado sobre

una placa Peltier, permitiendo controlar los cambios de temperatura en la superficie.
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Figura 3.29. Sistema de interrogacion espectral de un dispositivo SPR de fibra dptica en transmision para la medicion de
temperatura.

Utilizando el modelo tedrico descrito en las primeras secciones de este capitulo se modifico
el algoritmo para simular el comportamiento del dispositivo ante cambios de temperatura.
Cuando la temperatura cambia el indice de refraccion del PDMS cambiard, es necesario
calcular el indice de refraccion del PDMS para cada temperatura, para esto se utiliza la
siguiente relacion nppys = 1.4295 + (TOC x (25 °C — T)) que describe el comportamie nto
del indice de refraccion del PDMS ante cambios de temperatura. En la grafica de la Figura
3.30 a) se muestra los espectros SPR simulados de un dispositivo SPR a cambios de
temperatura para una FO- SM450 de Lsmaso de 10 mm, en un intervalo de medicion de 10 °C
a 40 °C con cambios de 5 °C. Se puede ver que el desplazamiento de los espectros SPR
conforme la temperatura aumenta es realizado a longitudes de onda corta (blue shift), esta
tendencia se debe al valor negativo del TOC mterpretindose como una disminucidon del
indice de refraccion con el aumento de la temperatura. El seguimiento de la Aspr de los
espectros SPR simulados permite construir la curva caracteristica respecto a la temperatura
como se muestra en la grafica de la Figura 3.30 b), se observa que este comportamiento se

puede aproximar a una linea recta para el intervalo de medicion.
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Figura 3. 30. a) Espectros SPR de transmision numérico para diferentes T, de un dispositivo SPR de fibra SM450
v Lsw de 10 mm con una pelicula delgada de Au con espesor de 30 nm. b) Curva caracteristico numérico.

La demostracion del sensor de temperatura se realizd con un dispositivo SPR de FO-SM450
con Lsm 10 mm, para efectos de normalizacion se utilizd la sefial de referencia del dispositivo
en aire previo al encapsulamiento con PDMS. El dispositivo de FO con PDMS es puesto
sobre la placa Peltier junto con una cubierta para mantener la temperatura constante en la
superficie. En la grafica (Figura 3.31. a)), se muestran los espectros SPR transmitidos de cada
temperatura, se observa el mismo comportamiento en el desplazamiento a longitudes cortas
como los del modelo tedrico. Se observa que la sefial tiene un pequefio rizo debido tal vez a
la manera en que se adhiere el PDMS al oro y la manera en que responde el material a los
cambios de temperatura asi como el desempefio del OSA que se utilizd, que tiene ya algunos
problemas, se realizd un suavizado de los espectros SPR (Figura 3.31. b)) para definrr la
forma de las curvas y facilitar la bisqueda de Aspr. Para la temperatura de 10 °C la Aspr se
presenta en 851.55 nm teniendo un AAspr total de 87.84 nm en el intervalo de temperaturas.
La curva caracteristica a temperatura presenta un comportamiento lineal, presentando una
sensibilidad de -3.013 nm/°C. Esta sensibilidad es una de las mas grandes reportadas para un

sensor de temperatura de fibra Optica.



Pagina |70

Figura 3. 31. a) Espectros SPR de transmision experimentales para diferentes T, de un dispositivo SPR de fibra SM450 y
Lsuy de 10 mm con una pelicula delgada de Au con espesor de 30 nm, b)Suavizado de los espectros SPR transmitidos, ¢ )

Curva caracteristico experimental.

3.6. Conclusiones

El contar con un modelo tedrico, que si bien en nuestro caso no logra empatar completamente
con los resultados experimentales obtenidos (debido principalmente a que desconocemos los
valores exactos de algunos de los pardmetros fundamentales del experimento como los
indices de refraccion del nucleo y el revestimiento de la fibra Optica, la constante dieléctrica
del metal, y el espesor final de la pelicula delgada) es un elemento que ayuda a entender el
fenomeno SPR y el papel que juega cada uno de los elementos del dispositivo. Pero lo mas
mmportante, ya que el modelo si logra mostrar el comportamiento del dispositivo real, es un
elemento esencial en el disefio de los dispositivos de fibra dptica reales.

La estructura MM-SM-MM ofrece la oportunidad de desarrollar dispositivos de fibra Optica,
con campo evanescente expuesto, robustos y ficiles de fabricar, la metodologia propuesta
tiene como objetivo garantizar la repetitividad en su fabricacion. Asi mismo la metodologia
propuesta para el recubrimiento de la fibra Optica con una pelicula delgada de metal permite
demostrar que es posible fabricar de manera simple y repetible dispositivos SPR de fibra
optica. Una vez fabricados los dispositivos de FO, se dispone de una plataforma para el
estudio dela dependencia del SPR a los cambios de indice de refraccion de una sustancia. En

el analisis de los espectros de transmision obtenidos, el foco de atencion se centra en el
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seguimiento de la longitud de onda de resonancia Aspr. Este seguimiento permite construir la
curva de caracterizacion, que relaciona un tnico valor de RI con una Aspr. Si la pelicula
delgada depositada en la superficie de la FO presenta wregularidades, puede ocasionar que
los espectros SPR no se encuentren bien definidos y esto da como consecuencia que los
desplazamientos no presenten una tendencia con un comportamiento secuencial, ocasionando
por lo tanto que el seguimiento de la Aspr se vuelva complicado.

Al incorporar la tecnologia SPR en los dispositivos de fibra optica se logré aumentar la
sensibilidad de estos a los cambios de RI del medio externo. Se demostrd que es posible
determmar el indice de refraccion de una sustancia utilizando este tipo de dispositivos, para
esto se sumerge la fibra optica en el liquido y se obtiene la Aspr del espectro SPR
caracteristico, este valor se sustituye en la ecuacion de la curva de calibracion ajustada y
obtiene el valor del RI del liquido. Se observd que los dispositivos de FO estudiados tienen
la capacidad de medir cambios de indice de refraccion de 6.14X10* y 1.7X10-* en un rango
dindmico de 1.33-1.36 y 1.36-1.41; respectivamente, con una resolucion del analizador de
espectro de 0.5 nm.

Se probd que es posible integrar un dispositivo de FO en un sistema de microfluido y realizar
mediciones con volimenes de ~100 pL. La celda de microfluido es una plataforma de
medicion que puede ser llevado fuera de laboratorio, paso importante para futuras
aplicaciones en campo, pero ademas sirve como elemento de proteccion del dispositivo y
permite limitar la cantidad de analito. Aprovechando las caracteristicas Unicas de los
dispositivos SPR de fibra Optica para medir indice de refraccion, se propuso un sensor de
temperatura utilizando como medio externo un material con un TOC alto. Se observd que el
dispositivo SPR embebido en PDMS puede medir cambios de temperatura con una
sensibilidad 3 érdenes de magnitud mayor que las rejillas de Bragg o de periodo largo.
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CAPITULO 4.EL LABORATORIO EN FIBRA OPTICA
HECHO EN EL CIO

4.1. Dispositivos SPR de fibra optica interrogados en reflexion

Se ha demostrado que es posible realizar mediciones refractométricas analizando la sefial
transmitida de un dispositivo SPR de fibra Optica. Sin embargo, los esquemas en transmisié n
no son siempre la mejor alternativa para el sensado, especialmente cuando las muestras a
analizar son liquidas (biologicas o quimicas) y se encuentran almacenadas en contenedores
pequefios. En este capitulo se demuestra que es posible construir dispositivos SPR en la punta
de una fibra oOptica analizados en reflexion que ademds pueden monitorear mas de un

parametro a la vez. Este dispositivo es una propuesta totalmente original del SOM.

4.2. Fabricacionde las puntas de fibra optica

Considerando la reflexion de Fresnel en una fibra Optica, cuando se realiza un corte recto o
un pulido transversal sobre el extremo de la fibra el 4% de la luz incidente sera reflejada
debido a la diferencia del indice de refraccion de la FO y del aire, principio que permite la
fabricacion de dispositivos de fibra Optica en punta basados en la reflexion de la uz. El
proceso de fabricacion del dispositivo MM-SM-MM, descrito en el Capitulo 3, puede ser
modificado para tener un dispositivo de fibra Optica en punta, a continuacion se describe una

metodologia para su fabricacion:

1.) Fabricacion de la punta de fibra éptica. Es importante mencionar que la estructura que
se propone fabricar en la punta de la fibra Optica es MM-SM-MM, la metodologia de
fabricacion es por tanto la misma que se realizo desde el paso 1-3 de la seccion 3.4. En
esta estructura, que se muestra en la Figura 4.1, adiferencia de la mostrada en la Fig. 3.11
b) solo existe una seccion MM que va a hacer la funcion de inyectar la luz ala seccion
SM y colectar la luz reflejada enla punta de la FO SM. En esta estructura se evita el paso
4. En el extremo de la seccion SM, debido al cambio de RI, una porcion de la luz incidente

sera reflejada.
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Figura 4. 1 Dispositivo MM-SM-MM en punta

Hasta este punto se obtiene una punta de fibra Optica con el 4% de reflectividad; para

aumentarla se propone colocar un espejo sobre la superficie transversal de la fibra SM.

2.) Colocacion de las puntas de FO en la montura de almacenamiento. Los dispositivos
de FO en punta son colocados en la montura de almacenamiento para la deposicion del
espejo, la colocacion debe ser realizado de manera que la parte transversal de la FO quede
sobre el borde de la montura. La seccion longitudinal de la SM es protegida para evitar
depositar sobre ¢l cualquier metal que no sea Cr y Au, porque pueden modificar las

condiciones de la resonancia del plasmon superficial.

3.) Deposicion del espejo. La montura con las fibras Opticas se coloca sobre la pieza de
sujecion de forma vertical. Se busca que la seccion transversal de la punta de la SM este
paralela a la fuente donde se encuentra el material que se va a depositar. La deposicién
del espejo es realizado por el proceso de evaporacion térmica de Aluminio (Al) y
posteriormente Silicio (Si) como proteccion, siguiendo el paso 7 de la seccion 3.4, con

espesores y razon de evaporacion de 120 nm y 5 A/s y 20 nm y 2 A/s, respectivamente.

4.) Recubrimiento de los dispositivos en punta con peliculas delgadas de Cr y Au. Los
dispositivos con espejo en la punta son nuevamente acomodados sobre la ventana de la
montura de almacenamiento, dejando expuesta la seccion Lsm de la fibra SM a las fuentes
de emision y se procede a depositar Cr y Au siguiendo el procedimiento descrito en los

pasos 7y 8 de la secciéon 3.4.
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5.) Dispositivos SPR en punta. Al depositar la pelicula delgada de Au sobre el
recubrimiento de la seccion SM de las puntas de fibra Optica, como se observa en la
Figura 4.2., se obtienen las condiciones necesarias para la medicion de indice de
refraccion con la técnica de resonancia de plasmon superficial. El espejo depositado en

la punta de fibra Optica, permite una interrogacion del espectro en reflexion.

Figura 4. 2. Dispositivo SPR en punta de fibra optica.

4.3. Caracterizacion de los dispositivos

La caracterizacion de los dispositivos SPR en punta de fibra Optica se realizd en reflexion. A
diferencia de los dispositivos en transmision de la seccion 3.5, el sistema de interrogacidon
que se muestra en la Figura 4.3 esta conformado por: una fuente de luz blanca, acoplador

multimodo 2x1 (Thorlabs), dispositivo en punta de fibra Optica a caracterizar y analizador de

espectros opticos (OSA).

Figura 4. 3. Sistema de interrogacion espectral de un dispositivo SPR de fibra optica en reflexion.
La fuente de luz blanca se conecta a una de las fibras Opticas de entrada del acoplador y la
luz es guiada al dispositivo de FO donde el plasmon superficial es excitado, en el extremo de

la punta la luz es reflejada por un espejo. El 50% de la luz reflejada es guiada de regreso a la
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fuente y el otro 50% al OSA, donde se obtiene el espectro SPR. Dadas las caracteristicas de
la fuente, que consiste de un foco incandescente y electronica que no se ven afectados por la
luz reflejada, no es necesario utilizar un aislador de fibra Optica a la entrada de la fuente de
luz. La respuesta del dispositivo SPR se caracterizd a diferentes indices de refraccion. Los
indices de refraccion empleados son soluciones de agua y glicerina a diferentes
concentraciones mostrados en la Tabla 3.4. La punta en fibra Optica se encuentra suspendida
en el aire y se procede a su limpieza con acetona y/o alcohol isopropilico, la sefal en reflexion
es grabada en el OSA y se utilizara como sefal de referencia para la normalizacion de las
subsecuentes sefiales de medicion de RI.

Las sefales en reflexion obtenidas de cada medicion, son extraidas del OSA para analizarlas
y procesarlas en una computadora. En la Figura 4.4 a) se muestra la grafica de los espectros
SPR caracteristicos medidos en reflexion, usando los RI de la Tabla 3.4. La Aspr a
nGo%=1.3324 aparece en 558.51 nm en un dispositivo de FO SM450 en punta con una Lsm
de 10 mm y un recubrimiento de Cry Au, con espesores de 3 nm y 30 nm, respectivamente.
En la punta del dispositivo tiene un espejo depositado de Al-Si, con 120 nm y 20 nm,
respectivamente. Se observa el desplazamiento a longitudes de ondas largas conforme el RI
incrementa, como ocurre en transmision.

Conel seguimiento de la posicion de las Aspr en los espectros SPR en reflexion se construye
la curva caracteristica RI vs. AAspr, ajustada a un polnomio de segundo orden, que se muestra
en la grafica de la Figura 4.4 b) para los RI ngo%=1.3324 a ngua%=1.3928 se observa Alspr
de 155.52 nm. La sensibilidad varfa entre 508.98 nm/RIU y 4359.01 nn/RIU en el intervalo
de mediciones, como se muestra en la Tabla 4.1. Queda demostrado que la punta de fibra
oOptica fabricada sirve para realizar mediciones de RI, que estas mediciones se pueden realizar
de una manera mas simple y rdpida ya que solo es necesario sumergir la punta en el

contenedor donde esta el liquido bajo andlisis.
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Figura 4. 4. a) Espectros SPR de transmision experimental para diferentes RI, de un dispositivo SPR en punta de fibra
SM450 y Lsy de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente, b)Curva
caracteristica experimental.

Aspr (nm) AAsprR S (nm/RIV)
@1.3324 (nm) (RL: 1.3324 y 1.3928)
SM450 558.51 155.52 508.98 - 4359.01

Tabla 4. 1. Sensibilidad del dispositivo SPR de FO en reflexion.

4.4. Deteccion simultanea del indice de refraccion, la temperatura y el

nivel de un liquido con una punta de fibra optica.

En una muestra liquida la medicion del indice de refraccion se ve perturbada por la
temperatura [98], por lo que el sensado de las dos variables fisicas simultdineamente provee
una mediciébn confiable. En [99] reportan un sensor de fibra Optica basado en la resonancia
de plasmon superficial en transmision para la medicion simultanea del indice de refraccion y
temperatura al generar dos canales SPR en una misma estructura para la medicion individual
de cada parametro, en la Figura 4.6 se puede observar la representacion de este sensor. Sin

embargo, hasta ahora no se ha demostrado que es posible medir con una punta de fibra dptica
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el indice de refraccion, la temperatura y el nivel de un liquido de manera simultinea, en este

trabajo proponemos llevarlo a cabo siguiendo el mismo principio propuesto en [99].

Figura 4. 5.Representacion del sensor de fibra optica propuesto con dos canales SPR. Nota Fuente: Adaptado de [96].

El primer paso es recurrir al modelo tedrico utilizado y simular el efecto de cadauno de estos
pardmetros en la respuesta del dispositivo. Si se observa la grafica de la Figura 3.6 obtenidas
gracias a la simulacion del modelo tedrico descrito en el capitulo 2, para un espesor de
pelicula fijo con un RI del medio externo constante, la pérdida de la potencia de transmision
aumenta conforme se aumenta la longitud de la seccion SM (Lsv). Ademas de la Figura 3.5
se aprecia que no existe un desplazamiento de la Aspr; bajo estas consideraciones se puede
mterpretar que la profundidad del valle en el espectro de transmision del SPR puede ser
utilizado para detectar el nivel (NL) de un liquido. Considerando esta respuesta, es de suponer
que con el esquema en punta propuesto, conforme la punta de FO se mtroduce en el
contenedor la longitud de fibra expuesta a la muestra liquida aumenta y por lo tanto debe de
aumentar la profundidad del valle del espectro SPR.

Para la deteccion simultdnea de los tres parametros (RI, T, NL) se propone un dispositivo
SPR en la punta de una fibra 6ptica como el que se muestra en la Figura 4.6. Se puede decir
que este esquema tiene dos canales SPR que permiten la deteccion simultinea de tres
parametros. Uno de los canales SPR estd formado por una seccion de Lsv que esta cubierta
por PDMS (Lppwms) para la deteccion de la temperatura por medio de los desplazamientos en
longitud de onda (Appms) de uno de los valles en el espectro. Mientras que el otro canal
formado por la seccion restante descubierta (Lri= Lsm - Lppms) permite la deteccion del RI
y el nivel de un liquido a través de su longitud de onda de resonancia (Ap) y la potencia de

reflexion (tnp), respectivamente, de uno de los valles del espectro. Para la deteccion de nivel
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del liquido el punto de micio (0 mm) es tomada en la frontera entre la seccion Lepmsy Lri, y

como punto final (Lri) la frontera entre la seccion MMy SM.

Figura 4. 6. Dispositivo SPR en punta de FO recubierta con PDMS en una extension de la Lsy

El modelo teodrico nos permite simular el comportamiento del dispositivo SPR de FO bajo el
esquema de la deteccion simultdnea, para una punta de FO-SM450 con Lsm 10 mm que esta
dividida en dos secciones, Lrpmsde 2 mm y Lri de 8 mm. La primera diferencia respecto a
los espectros en los que se tiene un dispositivo SPR de fibra Optica con una sola seccion de
deteccion, es la presencia de dos valles en el espectro de reflexion. Debido a que el RI de la
sustancia bajo analisis es menor que el RI del PDMS, el valle localizado a la izquierda de la
grafica (longitudes de onda menores) corresponde al Lri. Cuando la T y NL se mantiene fija
y cambia el RI del liquido, se observa un desplazamiento de Ap ideal hacia longitudes de
ondas largas y la Appms se mantiene fijo como se observa en la grafica de la Figura 4.7.a).

Se observa también que la potencia de reflexion va cambiando; sin embargo, esto no indica
un cambio en el nivel del liquido ya que su valor se encuentra a una Ap diferente. Caso
contrario a situacion mostrada en la grafica de la Figura 4.7.b) donde el cambio de nivel se
manifiesta en el primer valle que muestra Ap constante con un aumento en la potencia tnL del
minimo conforme el liquido abarca toda la extension Lri. En la grafica (Figura 4.7.c)) se
simulan cambios enla T (20 °C a40 °C) para un indice de refraccion y nivel fijjo, observando
que la Appmsse desplaza a longitudes de ondas cortas y la Ap presenta un desplazamiento

tenue, esto debido al TOC que posee el liquido bajo estudio.
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Figura 4. 7 Simulacion de los espectros con dos canales SPR para la deteccion multiparamétrica en una punta SPR de
FO-SM450 de Lsy de 10 mm, cubierta en una Lppus de 2 mm con PDMS y Lr; de 8 mm. a) Deteccion del RI, con T (25
°C) y NL fijo (8 mm), b) Deteccion del NL, para T (25 °C) y Rl fijo (1.3324), ¢c)Deteccion de temperatura para RI
(1.3324) y NL fijo (8 mm).
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Se realizd experimentalmente la deteccion simultanea de los tres parametros, en un
dispositivo SPR en punta de FO-SMF28 con una Lrpmsde 2 mm y Lri de 8 mm, recubierta
de una pelicula de Cr-Au de espesor 3 nm y 30 nm; respectivamente. El sistema de
mterrogacion en reflexion del dispositivo propuesto es presentado en la Figura 4.3, para la
normalizacion de las sefales se captura la sefial de referencia en aire antes de que se
recubriera con PDMS la punta de FO. La deteccion del RI se realiza mtroduciendo el
dispositivo SPR en una muestra liquida, concentraciones de agua y glicerina de la Tabla 3.4,
con una temperatura (24 °C) y nivel (8 mm) constante. En las graficas de la Figura 4.8 a) se
pueden observar dos valles SPR, canales, donde se distingue el desplazamiento red shift de
Ap conforme aumenta el RI (1.3324 y 1.3428), se observa también que Appms se mantiene
constante.

Para la deteccion del nivel, una pieza de sujecion del dispositivo SPR en punta es anclada a
una montura de desplazamiento enY (perpendicular ala superficie) incorporando una escala
milimétrica como referencia de la Lri cubierta por el liquido. En las graficas de la Figura 4.8
b) se observa los cambios en el espectro de reflexion cuando la punta de la fibra Optica se va
mtroduciendo en el liquido. Se observa un cambio en el nivel sobre Lri desde 0 mm hasta 8
mm; se parte de 0 mm desde la frontera entre la seccion con PDMS vy la seccion de fibra
Optica sin recubrir, hasta 8§ mm en la seccion MM-SM, cuando se ve cubierta esta seccidon
por la muestra liquida con indice de refraccion de 1.3324 y temperatura constante de 30 °C.
Se observa que Apy Appmsse mantienen constantes y la variacion se presenta en la potencia
de tne de la Ap, a partir del cambio en este valor (ARx) se ajusta la curva caracteristica
experimental, como se observa la grafica de la Figura 4.9 a).

En la deteccion de la temperatura para un indice de refraccion de 1.3324 y nivel constante de
8 mm se obtiene un desplazamiento blue shift de la Appms, en la grafica (Figura 4.8 c)) se
muestran los espectros SPR para las temperaturas de 24 °C a 40 °C con incrementos de 2 °C
y el desplazamiento de Appwmses ajustada a la curva caracteristica de la grafica de la Figura
4.9 b). Sm embargo, no se percibe el desplazamiento de Ap como se demuestra en el modelo
tedrico, donde el TOC de la muestra liquida influida por la temperatura conlleva a la
variacion de Ap, esto se puede deber a que el dispositivo de FO no tiene la resolucion

suficiente que permita la visualizacion de este cambio.
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Figura 4. 8. Espectros con dos canales SPR experimentales para la deteccion multiparamétrica en una punta SPR de FO-
SM450 de Lsu de 10 mm, cubierta en una Lppus de 2 mm con PDMS y Lr; de 8 mm. a) Deteccion del RI, con Ty NL fijo,
b) Deteccion del NL, para T y Rl fijo, c)Deteccion de temperatura para RI y NL fijo.
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Figura 4. 9. Curvas de caracterizacion experimental para la medicion multiparamétrica de un dispositivo SPR en punta
de fibra SMF28 y Lsy de 10 mm con una pelicula delgada de Cr-Au con espesor de 3 nm y 30 nm, respectivamente.
a)Deteccion del NL, para T y RI fijo, b)Deteccion de temperatura para Rl y NL fijo.

4.5. Aplicaciones

La tecnologia de sensores de FO-SPRofrece la posibilidad de conducir la luz a una ubicacion
remota proporcionando informacion de una o mas variables fisicas, quimicas o biologicas,
con las ventajas como inmunidad a sefales electromagnética externas, estructura compacta
y resistencia a ambientes hostiles.

En la industrias y el control de procesos el indice de refraccion es un parametro importante

que permite distinguir la presencia de sustancias sean o no ajenas al proceso de produccion
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[100], ademas la deteccion del nivel de un liquido permite cuantificar el volumen de
produccion dentro de grandes contenedores [101], no obstante la temperatura es un parametro
importante de detectar en diferentes procesos y en la medicion del indice de refraccion de las
sustancias ya que estdn intimamente ligados.

Para la industria aerondutica la deteccion del nivel en el combustible de los reactores es de
gran necesidad, debido alos sistemas incorporados en los aviones existen filtraciones de agua
en los tanques de combustible que por su densidad y bajo la influencia de la gravedad puede
formar capas de hielo en la parte inferior del tanque mterfiriendo en el flujo del combustible
[102]. Por lo tanto para poder determinar la presencia de un liquido distinto al combustib le
mediante la deteccion de su indice de refraccion es necesario contar también con un sistema
para medir el nivel de combustible y la temperatura.

En aplicaciones biologicas muchas veces se requiere de sensores capaces de realizar la
deteccion de mas de un parametro pero que a su vez sean plataformas compactas y sencillas
de fabricar e interrogar, esto nos lleva a la idea de poder construir “Lab ona tip”[103]. Estos
laboratorios de fibra Optica permiten ademas de una medicidon in vivo e in situ especialmente
utiles en el campo de la biologia [104], donde la cuantificacion de moléculas presentes en
una muestra liquida puede ser realizado a través de la medicion del indice de refraccion que
se encuentra relacionado por su concentracion. La temperatura es un pardmetro que influye
sobre las caracteristicas de los elementos biologicos por lo tanto contar con sensores que

permitan medirlo es muy importante.

4.6. Conclusiones

Se propuso y demostrd un dispositivo SPR de fibra optica para la deteccion simultanea de
tres parametros. Se desarrolld una metodologia para la fabricacion de los dispositivos SPR
en punta, una capa de Aluminio y Silicio fueron depositados en la punta de FO sobre su
seccion transversal que actian como espejo y mejoran la reflectividad y aumentan Ia
mtensidad de la sefial optica. El dispositivo SPR en reflexion fue caracterizado a diferentes
indice de refraccion de una solucion de agua con diferentes concentraciones de glicerina
presentando cambios en la posicion del Aspr. Se fabrico un dispositivo para demostrar que es

posible la deteccion simultdnea del indice de refraccion, temperatura y nivel de un liquido.
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El espectro de reflexion del dispositivo fabricado presenta dos valles independientes y
separados cuya longitud de onda de resonancia depende del indice de refraccion del liquido
bajo andlisis y del PDMS. En el valle presentado en longitudes de ondas cortas se puede
medir del indice de refraccion y nivel conforme el dispositivo es inmerso en un liquido, los
cambios de estos parametros pueden ser medidos en base al desplazamiento de la longitud
de onda y la reflectividad del valle, respectivamente. Mientras que con el valle formado por
el indice de refraccion del PDMS en longitudes de onda largas se puede medir cambios de
temperatura en un liquido al medir el desplazamiento de la longitud de onda hacia longitudes
de ondas cortas conforme la temperatura aumenta, debido a su alto TOC negativo. Los
dispositivos SPR en la punta de fibra optica se adaptan a condiciones donde los esquemas de

transmisién no son la mejor alternativa.
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CONCLUSIONES

La Refractometria, que comprende una serie de técnicas y métodos para medir el indice de
refraccion de una muestra solida, liquida o gaseosa, recientemente ha tomado mucho auge
debido al enorme potencial que tiene en campos tan importantes como la salud, el medio
ambiente, los procesos de produccion o la seguridad. Los refractometros de fibra Optica, que
aun estan enuna fase de investigacién + desarrollo, estan dirigidos a resolver problemas muy
especificos en donde se puedan explotar sus caracteristicas Unicas. En este trabajo se propone
el disefio de un refractometro de fibra Optica basado en el fendmeno de resonancia de plasmon
superficial que se puede interrogar en transmision o reflexion. Basados en el principio de
operacion se simuld la respuesta del dispositivo disefiado, utilizando un modelo tedrico
propuesto por [58] en la literatura especializada, con el fin de encontrar los parametros de
disefio que nos aseguraran la mejor respuesta a indice de refraccion. En base a estos
parametros se fabricaron varios dispositivos que posteriormente se caracterizaron, la
metodologia de fabricacion y de caracterizacion se encuentran bien descritas y detalladas en
el documento, ademas se demuestra que los refractometros fabricados tienen una sensibilidad
y resolucion superior a los refractometros de bulto, aunque un rango dindmico mas limitado.
Estos refractometros son versatiles y pueden utilizarse para sensar un nimero importante de
parametros fisicos, quimicos o bioldgicos, en este trabajo se demuestra que los refractometros
fabricados pueden medir ademéas la temperatura y el nivel deun liquido en un contenedor de
manera independiente o simultinea.

En este trabajo, de entre todas las fibras dpticas o estructuras de fibras Opticas descritas en la
literatura y disponibles para nosotros se selecciond una estructura de fibra Optica conocida
como heteronticleo, que consiste de una fibra monomodo estdndar entre dos fibras multimodo
idénticas y que en el documento esta descrita como MM-SM-MM. Esta estructura fue
reportada por primera vez por Iga et al hace casi 20 afos con la intencion de generar campo
evanescente en la frontera externa de la fibra optica. Esta propiedad es la que mas nos intereso
pero ademas tiene otras caracteristicas interesantes e importantes a considerar como son la
simplicidad del proceso de fabricacién y la robustez de la estructura. Como inconveniente,

la intensidad del campo evanescente expuesto es pequefia por lo que la respuesta del
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dispositivo a cambios de indice de refraccion es mala, sensibilidad baja, y el rango dindmico
es muy limitado, valores de indice de refraccion cercanos al del revestimiento de la fibra
monomodo. Para mejorar la sensibilidad al indice de refraccion se recubre la fibra optica de
una pelicula delgada de metal en el que el campo evanescente pueda generar una onda
plasmonica. La teorfa y los fundamentos de la resonancia de plasmon superficial esta
suficientemente descrita en la literatura cientifica, lo que ha facilitado la consulta y en
consecuencia el entendimiento del fendémeno. En este trabajo nos hemos enfocado en
proponer las metodologias de fabricacion de las estructuras de fibra 6ptica MM-SM-MM y
de recubrimiento de su superficie con peliculas delgadas de Cr, para mejora la adherencia del
vidrio, y oro. Primero se determind los parametros optimos de disefio para el dispositivo SPR
de fibra Optica, se realizd un andlisis numérico de la simulacién SPR del modelo tedrico en
la estructura heteronucleo, el resultado numérico indicdé que para una seccion de 10 mm de
SM con espesor de 30 nm de Oro se tiene espectros SPR mejor definidos. A partir de estas
caracteristicas se realizd la fabricacion de la estructura MM-SM-MM como dispositivos de
campo evanescente expuesto, desarrollando una metodologia para optimizar el proceso y
obtener una repetitividad en la fabricacion.

El depdsito de las peliculas delgadas se hizo por evaporacidon térmica, para hacerlo
adecuadamente y poder generar una metodologia se disefiaron y fabricaron monturas, para
almacenar hasta 35 dispositivos de fibra Optica, y soportes para sujetar esta montura dentro
de la cdmara de la evaporadora. La geometria cilindrica de la fibra Optica presenta algunos
retos cuando se quiere recubrir su superficie con una pelicula delgada, después de analizar
las alternativas se decidi6 integrar un mecanismo que permite rotar 180° la montura, para
depositar pelicula delgada de metal sobre dos extremos opuestos de la periferia de la fibra
oOptica y obtener una pelicula metilica cuasi-homogénea.

Para el andlisis experimental de la respuesta de estos dispositivos SPR de fibra optica a
cambios de indice de refraccion se disefaron y fabricaron plataformas compactas,
reconfigurables y de facil manejo. Una de estas plataformas esuna celda microfluidica donde
se introduce la fibra optica en un canal de seccion transversal de 700 x700 um, y con la que
fue posible hacer mediciones del indice de refraccion en volimenes pequefios de hasta 100
puL y con una sensibilidad de 1000 nm/RIU. Esta es la primera vez que se construye en el

CIO un refractometro de estas cualidades. Se disefiaron y fabricaron plataformas con 6



Pagina |87

canales de microfluidos en los que se pueden integrar los dispositivos para interrogar varios
procesos. La temperatura es un factor que afecta el indice de refraccién y se debe considerar
en todo refractometro, ya sea que se construya un interferometro insensible a temperatura o
que se ntegre un termometro al sistema. En el caso delas fibras Opticas, en el que la medida
es puntual en una region de aproximadamente 100 pn?, el uso de termdmetros
convencionales es poco practico e indtil por lo que lo ideal es que el termémetro esté
mtegrado en la fibra dptica. Debido a la alta sensibilidad de los refractometros de fibra Optica
basados en SPR se propuso medir la temperatura aprovechando el mismo mecanismo de
transduccion utilizando un material con un TOC grande y conocido como lo es el PDMS,
este sensor de temperatura tiene una sensibilidad de 3000 pm/°C para el rango de mediciones.
Esto permiti6 demostrar que es posible medir de manera simultanea el indice de refraccion y
la temperatura de un liquido.

En el proceso de andlisis experimental se tuvieron dificultades para determinar los
parametros caracteristicos de la respuesta plasmonica de la sefial trasmitida, principalmente
la localizacion de la longitud de onda de resonancia que permite definir el indice de refraccion
del medio externo. El problema se debia a la presencia de rizo en la sefial y que generaba
poca definicion en los espectros SPR transmitidos, especialmente en el valle y que dificultaba
la identificacion de la longitud de onda del minimo que correspondia a la de resonancia. Para
resolver este problema se decidid aplicar un suavizado digital de las sefales para definir la
curva SPR y localizar el minimo. Para simplificar y automatizar el andlisis de la sefal se
desarrolld un algoritmo que obtenia de manera automdtica las caracteristicas del espectro
SPR.

En afin de construir dispositivos de FO mas practicos y faciles de utilizar, y adecuados
cuando se utilizan muestras liquidas, se construyeron dispositivos SPR de FO que operan en
reflexion. Se propuso y demostrd que es posible realizar mediciones simultdneas de mas de
un parametro utilizando un refractometro SPR en la punta de una fibra Optica. Se presentaron
los resultados obtenidos en la medicion simultinea del indice de refraccion, la temperatura y
el nivel de un liquido almacenado en un pequefio contenedor. A diferencia de los dispositivos
SPR en transmision, estos dispositivos presentan un mayor ruido en las sefiales reflejadas y
con un nivel en la potencia mas baja lo que complica enormemente en andlisis de la sefal,

sin embargo esto se puede mejorar si se utilizan mejores fuentes de luz, dispositivos de fibra
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Optica con menos perdidas, analizadores de espectros Optico con mayor resolucion o
mejorando la fabricacion de los espejos depositados en la punta de fibra Optica. También se
puede migrar a estructuras de fibra Optica con campo evanescente expuesto de mejor

desempefio.



Pagina |89

REFERENCIA

[1]  J. Crisp and B. Elliott, “4 - Propagation of light along the fiber,” in Introduction to
Fiber Optics (Third Edition), Third Edi., J. Crisp and B. Ellott, Eds. Oxford:
Newnes, 2005, pp. 23-39.

[2] J. Dakin and R. G. W. Brown, Handbook of optoelectronics. Volume 2, Enabling
technologies. .

[3] K. S.Thyagarajan and A. Ghatak, Fiber Optic Essentials. Wiley, 2007.

[4] L Thormihlen, J. Straub, and U. Grigull, “Refractive Index of Water and Its
Dependence on Wavelength, Temperature, and Density,” J. Phys. Chem. Ref. Data,
vol. 14, no. 4, pp. 933-945, 1985.

[5] M. Bom and E. Wolf, Principles of Optics: Electromagnetic Theory of Propagation,
Interference and Diffraction of Light. Elsevier Science, 2013.

[6] J.Kenkel, Analytical Chemistry for Technicians, Third Edition. CRC Press, 2010.

[71 RUDOLPH RESEARCH ANALITYCAL, “REFRACTOMETERS.” [Online].
Available: https//rudolphresearch.com/products/refractometers/. [Accessed: 03-
May-2018].

[8] Bellingham+Stanley, “Refractometers overview.” [Online]. Available:
https//www.bellinghamandstanley.com/ltd/refractometers.html. [Accessed: 03-May-
2018].

[9] A.KRUSS Optronic, ‘Refraktometer.” [Online]. Available:
https//www.kruess.com/produkt-kate gorie/re fraktometer/abbe-re frak tometer/.
[Accessed: 04-May-2018].

[10] A. ENTERPRISE, ‘Refractometer.” [Online]. Available:
https//refractometer.com/digital-refractometer/. [Accessed: 25-May-2018].

[11] sartorus stedium, “Process Refractometry,” WI-4002, 2011. [Online]. Available:
http//microsite.sartorius.com/fileadmin/sartorius_pdf/alle/WP-

Process Refractometry-e.pdf. [Accessed: 25-May-2018].

[12] N. Diaz-Herrera, O. Esteban, M. C. Navarrete, and A. Gonzalez-Cano, “Fiber optic
salnity probe,” 2004, vol. 5502, p. 455.

[13] Y. Qian, Y. Zhao, Q. Wy, and Y. Yang, “Review of salinity measurement



[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

[26]

Pagina |90

technology based on optical fiber sensor,” Sensors Actuators B Chem., vol. 260, pp.
86—105, May 2018.

M. S. Jadhav et al., “Fluoride contamination sensor based on optical fiber grating
technology,” Opt. Fiber Technol., vol. 38, pp. 136141, Nov. 2017.

F. Jiménez-Marquez, J. Vazquez, J. Ubeda, and J. L. Sanchez-Rojas, “Temperature
dependence of grape must refractive index and its application to winemaking
monitoring,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 225, pp. 121-127, Mar. 2016.

R. C.R. Santos, R. B. Vieira, and A. Valentini, “Monitoring the conversion of
soybean oil to methyl or ethyl esters using the refractive index with correlation gas
chromatography,” Microchem. J., vol. 109, pp. 4650, Jul. 2013.

T. A. Oyehan, 1. O. Alade, A. Bagudu, K. O. Sulaiman, S. O. Olatunji, and T. A.
Saleh, “Prediction of the refractive index of haemoglobin using the Hybrid GA-SVM
approach,” Comput. Biol. Med., Apr. 2018.

P. Hariharan, Optical interferometry. Academic Press, 2003.

J. G. Webster and H. Eren, Measurement, Instrumentation, and Sensors Handbook,
Second Edition: Electromagnetic, Optical, Radiation, Chemical, and Biomedical
Measurement. CRC Press, 2014.

R. Haglund, “The Properties of Light,” in Springer Handbook of Lasers and Optics,
New York, NY: Springer New York, 2007, pp. 3-32.

P. Boisseau, P. Houdy, and M. Lahmani, “Nanoscience.”

P. Nath, H. K. Singh, P. Datta, and K. C. Sarma, “All-fiber optic sensor for
measurement of liquid refractive index,” Sensors Actuators A Phys., vol. 148, no. 1,
pp. 1618, Nov. 2008.

H. Suand X. G. Huang, “Fresnel-reflection-based fiber sensor for on-line
measurement of solute concentration in solutions,” Sensors Actuators B Chem., vol.
126, no. 2, pp. 579-582, Oct. 2007.

P. Nath and M. Buragohain, “Single-mode fibre coupler as refractometer sensor,”
Indian Acad. Sci., vol. 79, no. 6, pp. 1525-1532, 2012.

Y. Zhao, Z. Deng, and Q. Wang, “Fiber optic SPR sensor for liquid concentration
measurement,” Sensors Actuators B Chem., vol. 192, pp. 229-233, Mar. 2014.

X. Shy, X. Zhu, S. Jiang, W. Shi, and D. Huang, “High sensitivity of dual resonant



[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]
[37]

[38]
[39]

Pagina |91

peaks of long-period fibre grating to surrounding refractive index changes,”
Electron. Lett.,vol. 35, no. 18, p. 1580, 1999.

J. Villatoro, D. Monzon-Hernandez, and D. Talavera, “High resolution refractive
mndex sensing with cladded multimode tapered optical fibre.”

L. C. Oliveira, A. M. N. Lima, C. Thirstrup, and H. F. Neff, Surface plasmon
resonance sensors : a materials guide to design and optimization. 2015.

R. W. Wood, “XLII. On a remarkable case of uneven distribution of light n a
diffraction grating spectrum,” London, Edinburgh, Dublin Philos. Mag. J. Sci., vol.
4, no. 21, pp. 396402, 1902.

W. L. Barnes, A. Dereux, and T. W. Ebbesen, “Surface plasmon subwavelength
optics,” Nature, vol. 424, p. 824, Aug. 2003.

T. SONDERGAARD and S. I. BOZHEVOLNYI, “SURFACE PLASMON
POLARITON GUIDING IN PHOTONIC BANDGAP STRUCTURES,” in Surface
Plasmon Nanophotonics, Dordrecht: Springer Netherlands, pp. 73—86.

S. A. Maier, Plasmonics: Fundamentals and Applications. Springer US, 2007.

M. Bertolotti, C. Sibilia, and A. M. Guzman, Evanescent Waves in Optics: An
Introduction to Plasmonics. Springer International Publishing, 2017.

J. R. Sambles, G. W. Bradbery, and F. Yang, “Optical excitation of surface
plasmons: An introduction,” Contemp. Phys., vol. 32, no. 3, pp. 173—183, 1991.

E. Wijaya et al., “Surface plasmon resonance-based biosensors: From the
development of different SPR structures to novel surface functionalization
strategies,” Curr. Opin. Solid State Mater. Sci., vol. 15, no. 5, pp. 208-224, 2011.
H. Frey and H. R. Khan, Handbook of Thin-Film Technology. 2015.

A. D. Taylor, J. Ladd, J. Homola, and S. Jiang, “Surface Plasmon Resonance (SPR)
Sensors for the Detection of Bacterial Pathogens,” in Principles of Bacterial
Detection: Biosensors, Recognition Receptors and Microsystems, M. Zourob, S.
Elwary, and A. Turner, Eds. New York, NY: Springer New York, 2008, pp. 83—108.
P. Singh, Surface Plasmon Resonance. Nova Science Publishers, Incorporated, 2014.
M.-C. Estevez, M. A. Otte, B. Sepulveda, and L. M. Lechuga, “Trends and
challenges of refractometric nanoplasmonic biosensors: A review,” Anal. Chim.

Acta, vol. 806, pp. 55-73, Jan. 2014.



[40]

[41]

[42]

[43]

[44]

[45]
[46]

[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

Pagina |92

J. Homola and M. Piliarik, “Surface Plasmon Resonance (SPR) Sensors,” in
Springer Ser Chem Sens Biosens, vol. 4, 2006, pp. 45—67.

F. W. Steinbruck Andrea, Csaki Andrea, Reviews in Plasmonics 2010, Chapter 1,
vol. 2010. 2012.

R. K. Gupta, “Sensing Through Surface Plasmon Resonance Technique,” Rev.
Plasmon., 2016.

J. Homola, S.S. Yee, and G. Gauglitz, “Surface plasmon resonance sensors:
review,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 54, no. 1-2, pp. 3—15, Jan. 1999.

J. Homola, “Present and future of surface plasmon resonance biosensors,” Anal.
Bioanal. Chem.,vol. 377, no. 3, pp. 528-539, 2003.

S. P. Resonance, “Advanced Methods in Structural Biology,” pp. 227-237, 2016.
B. Liedberg, C. Nylander, and I. Lundstrém, “Biosensing with surface plasmon
resonance-how it all started,” 1995.

R. B. M. (Richard B. M. . Schasfoort and A. J. Tudos, Handbook of surface plasmon
resonance. Royal Society of Chemistry, 2008.

K. S.Phillips and Q.J. Cheng, Surface plasmon resonance. 2008.

X. D. Hoa, A. G. Kirk, and M. Tabrizian, “Towards mntegrated and sensitive surface
plasmon resonance biosensors: A review of recent progress,” Biosens. Bioelectron.,
vol. 23, no. 2, pp. 151-160, 2007.

C. Zhang and D. Van Noort, Cells in microfluidics, vol. 304. 2011.

M. Zekriti, “Temperature Effects on the Resolution of Surface-Plasmon-Resonance-
Based Sensor.”

M. Piliarik, M. Vala, I. Tichy, and J. Homola, “Compact and low-cost biosensor
based on novel approach to spectroscopy of surface plasmons,” Biosens.
Bioelectron., vol. 24, no. 12, pp. 3430-3435, Aug. 2009.

T. . Chinowsky, J.. Quinn, D. . Bartholomew, R. Kaiser, and J. . Elkind,
“Performance of the Spreeta 2000 integrated surface plasmon resonance affinity
sensor,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 91, no. 1-3, pp. 266-274, Jun. 2003.

T. M. Chinowsky et al., “Portable 24-analyte surface plasmon resonance instruments
for rapid, versatile biodetection,” Biosens. Bioelectron., vol. 22, pp. 2268-2275,
2007.



[55]

[56]

[57]

[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

Pagina |93

M. Couture, S. S. Zhao, and J.-F. Masson, “Modern surface plasmon resonance for
bioanalytics and biophysics,” Phys. Chem. Chem. Phys., vol. 15, no. 27, pp. 11190—
11216, 2013.

M. de F. F. Domingues and A. Radwan, “Optical Fiber Sensors n 1oT,” 2017, pp.
73-86.

C. A.J. Gouveia, J. M., and P. A.S., “Refractometric Optical Fiber Platforms for
Label Free Sensing,” in Current Developments in Optical Fiber Technology, InTech,
2013.

B. D. Gupta and R. Kant, “Recent advances in surface plasmon resonance based
fiber optic chemical and biosensors utilizing bulk and nanostructures,” Opt. Laser
Technol., vol. 101, pp. 144-161, May 2018.

C. Nylander, B. Liedberg, and T. Lind, Gas detection by means of surface plasmon
resonance, vol. 3. Elsevier, 2012.

R. C.Jorgenson and S. S. Yee, “A fiber-optic chemical sensor based on surface
plasmon resonance,” Sensors Actuators B Chem., vol. 12, no. 3, pp. 213-220, Apr.
1993.

Y. Zhao, M. Lei, S.-X. L, and Q. Zhao, “Smart hydrogel-based optical fiber SPR
sensor for pH measurements,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 261, pp. 226-232,
May 2018.

V. Semwal, A. M. Shrivastav, R. Verma, and B. D. Gupta, “Surface plasmon
resonance based fiber optic ethanol sensor using layers of silver/silicon/hydrogel
entrapped with ADH/NAD,” Sensors Actuators B Chem., vol. 230, pp. 485-492, Jul.
2016.

Rajan, S. Chand, and B. D. Gupta, “Fabrication and characterization of a surface
plasmon resonance based fiber-optic sensor for bittering component-Naringin,”
Sensors Actuators, B Chem.,vol. 115, no. 1, pp. 344-348, May 2006.

L. Coelho, J. M. M. M. De Almeida, J. L. Santos, R. A. S. Ferreira, P. S. André, and
D. Viegas, “Sensing Structure Based on Surface Plasmon Resonance in Chemically
Etched Single Mode Optical Fibres.”

A. A. Rifat et al., “Photonic crystal fiber based plasmonic sensors,” Sensors
Actuators B Chem.,vol. 243, pp. 311-325, May 2017.



[66]

[67]

[68]

[69]

[70]

[71]

[72]

[73]

[74]

[75]
[76]

[77]

[78]

Pagina |94

J. Wu, S. Li, M. shi, and X. Feng, “Photonic crystal fiber temperature sensor with
high sensitivity based on surface plasmon resonance,” Opt. Fiber Technol., vol. 43,
pp. 90-94, Jul. 2018.

J. Albert, S. Lepinay, C. Caucheteur, and M. C. DeRosa, “High resolution grating-
assisted surface plasmon resonance fiber optic aptasensor,” Methods, vol. 63, no. 3,
pp- 239-254, Oct. 2013.

B. Lee, S. Roh, and J. Park, “Current status of micro- and nano-structured optical
fiber sensors,” Opt. Fiber Technol., vol. 15, no. 3, pp. 209-221, 2009.

A. K. Sharma, A. K. Pandey, and B. Kaur, “A Review of advancements (2007-2017)
in plasmonics-based optical fiber sensors,” Opt. Fiber Technol., vol. 43, pp. 20-34,
Jul. 2018.

O. S. Wolbbeis, Springer Series on Chemical Sensors and Biosensors: Method and
Applications, vol. 4. 2006.

M. Kanso, S. Cuenot, and G. Louarn, “Sensitivity of Optical Fiber Sensor Based on
Surface Plasmon Resonance: Modeling and Experiments,” 2008.

Y. Ying, G. Si, F. Luan, K. Xu, Y. Qi, and H. Li, “Recent research progress of
optical fiber sensors based on D-shaped structure,” Opt. Laser Technol., vol. 90, pp.
149-157, May 2017.

M. F. Ubeid and M. M. Shabat, “Analytical sensitivity and reflected power through a
D-shape optical fibre sensor,” Opto-electronics Rev., vol. 22, no. 3, pp. 191-195,
2014.

M.-H. Chu, “New idea for a D-type optical fiber sensor based on Kretschmann’s
configuration,” Opt. Eng., vol. 44, no. 3, p. 030502, Mar. 2005.

A. Mason, Sensing Technology : Current Status and Future Trends III. .

S. Guo and S. Albin, “Transmission property and evanescent wave absorption of
cladded multimode fiber tapers,” Opt. Express,vol. 11, no. 3, p. 215, 2003.

O. Esteban, F. B. Naranjo, N. Diaz-Herrera, S. Valdueza-Felip, M.-C. Navarrete, and
A. Gonzilez-Cano, “High-sensitive SPR sensing with Indium Nitride as a dielectric
overlay of optical fibers,” Sensors Actuators B Chem., vol. 158, no. 1, pp. 372-376,
Nov. 2011.

J. Zhao et al., “Surface plasmon resonance refractive sensor based on silver-coated



[79]

[80]

[81]

[82]

[83]

[84]

[85]

[86]

[87]

[88]

[89]

[90]

Pagina |95

side-polished fiber,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 230, pp. 206211, Jul. 2016.
M. Iga, A. Seki, and K. Watanabe, “Hetero-core structured fiber optic surface
plasmon resonance sensor with silver film,” Sensors Actuators B, vol. 101, pp. 368—
372,2004.

R. Biswas and * P K Karmakar, “All fiber optic hetero-core spliced multimode single
mode multimode filter,” Opt. Quantum Electron., vol. 48.

F. Xu, D. Chen, B. Peng, J. Xu, and G. Wu, “All-fiber refractometer based on core
mismatch structure,” Laser Phys., vol. 22, no. 10, pp. 15771580, 2012.

J. Villatoro and D. Monzon-Herndndez, “Low-cost optical fiber refractive-index
sensor based on core diameter mismatch,” J. Light. Technol., vol. 24, no. 3, pp.
1409-1413, Mar. 2006.

M. Iga, A. Seki, Y. Kubota, and K. Watanabe, “Acidity measurements based on a
hetero-core structured fiber optic sensor,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 96, no.
1-2, pp. 234-238, Nov. 2003.

M. Iga, A. Seki, and K. Watanabe, “Hetero-core structured fiber optic surface
plasmon resonance sensor with silver film,” Sensors Actuators, B Chem.,vol. 101,
no. 3, pp. 368-372, Jul. 2004.

A. Seki, K. Narita, and K. Watanabe, ‘Refractive Index Measurement in Sucrose
Solution and Beverage Using Surface Plasmon Resonance Sensor Based on Hetero-
core Structured Fiber Optic,” Procedia Chem., vol. 20, pp. 115-117, Jan. 2016.

L. S. Goh, N. Kumekawa, K. Watanabe, and N. Shinomiya, “Hetero-core spliced
optical fiber SPR sensor system for soil gravity water monitoring in agricultural
environments,” Comput. Electron. Agric., vol. 101, pp. 110-117, Feb. 2014.

A. Hosoki, M. Nishiyama, H. Igawa, Y. Choi, and K. Watanbea, “Surface Plasmon
Resonance Hydrogen Sensor based on Hetero-core Optical Fiber Structure,”
Procedia Eng.,vol. 47, pp. 128—131, Jan. 2012.

H. A. Macleod, H Angus and Macleod, Thin-film optical filters. 2001.

R. Gupta, Banshi Dhar and Srivastava, Sachin Kumar and Verma, “Fiber optic
sensors based on plasmonics,” World Scientific. 2015.

A. K. (Ajoy K. . Ghatak and K. Thyagarajan, An introduction to fiber optics.
Cambridge University Press, 1998.



[91]

[92]

[93]

[94]

[95]

[96]

[97]

[98]

[99]

[100]

Pagina |96

C. M. (Clifford M. . Krowne and Y. (Yong) Zhang, Physics of negative refraction
and negative index materials : optical and electronic aspects and diversified
approaches. Springer, 2007.

“Single Mode Fiber.” [Online]. Available:
https//www.thorlabs.com/newgrouppage9.cfm?objectgroup id=949&pn=SM450.
[Accessed: 21-Oct-2018].

S. Sharma, P. B. Patel, R. S. Patel, and J. J. Vora, “Density and comparative
refractive index study on mixing properties of binary liquid mixtures of eucalyptol
with hydrocarbons at 303.15, 308.15 and 313.15 K,” J. Chem., vol. 4, no. 3, pp. 343—
349, 2007.

Z. Lu et al., “Dual-channel surface plasmon resonance refractive index sensor based
on modified hetero-core structure fiber,” Opt. Commun., vol. 403, pp. 290-295, Nov.
2017.

“Form 2: Desktop Stereolithography (SLA) 3D Printer | Formlabs.” [Online].
Available: https//formlabs.com/3d-printers/form-2/. [Accessed: 02-Nov-2018].

E. Rodriguez-Schwendtner, A. Gonzilez-Cano, N. Diaz-Herrera, M. C. Navarrete,
and O. Esteban, “Signal processing in SPR fiber sensors: Some remarks and a new
method,” Sensors Actuators B Chem.,vol. 268, pp. 150156, Sep. 2018.

W. Schrott, M. Svoboda, Z. Slouka, M. P??ibyl, and D. ?7nita, “PDMS microfluidic
chips prepared by a novel casting and pre-polymerization method,” Microelectron.
Eng., vol. 87, no. 5-8, pp. 1600-1602, 2010.

G. Abbate, U. Bernini, E. Ragozzino, and F. Somma, “The temperature dependence
of the refractive index of water,” J. Phys. D. Appl. Phys., vol. 11, no. 8, pp. 1167—
1172, Jun. 1978.

J. S. Velazquez-Gonzalez, D. Monzon-Hermandez, D. Moreno-Hernandez, F.
Martinez-Pinon, and I. Hernandez-Romano, “Simultancous measurement of
refractive index and temperature using a SPR-based fiber optic sensor,” Sensors
Actuators B Chem.,vol. 242, pp. 912-920, Apr. 2017.

A. G. Leal-Junior, C. Marques, A. Frizera, and M. J. Pontes, “Multi-interface level in
oil tanks and applications of optical fiber sensors,” Opt. Fiber Technol., vol. 40, pp.
82-92, Jan. 2018.



Pagina |97

[101] P. Antunes, J. Dias, T. Paixdo, E. Mesquita, H. Varum, and P. André, “Liquid level
gauge based in plastic optical fiber,” Measurement, vol. 66, pp. 238-243, Apr. 2015.

[102] G. Onorato, G. Persichetti, I. A. Grimaldi, G. Testa, and R. Bernini, “Optical fiber
fuel level sensor for aeronautical applications,” Sensors Actuators A Phys., vol. 260,
pp- 1-9, Jun. 2017.

[103] C.-L. Zhang, Y. Gong, Y. Wy, Y.-J. Rao, G.-D. Peng, and X. Fan, “Lab-on-tip based
on photothermal microbubble generation for concentration detection,” Sensors
Actuators B Chem., vol. 255, pp. 25042509, Feb. 2018.

[104] J.S. Paiva, P. A. S. Jorge, C. C. Rosa, and J. P. S. Cunha, “Optical fiber tips for
biological applications: From light confinement, biosensing to bioparticles
manipulation,” Biochim. Biophys. Acta - Gen. Subj.,vol. 1862, no. 5, pp. 1209—
1246, May 2018.



Pagina |98

ANEXO A

Anexo A.1 Algoritmo para la obtencion del FWHM y la Agpr desarrollado
en el laboratorio de SOM

clear all; close all; clc;
T=csvread('Au 30 RI.dat"); %Archivo .dat

%%

rut=size(T,1);

No=rut;

vec_SPR=zeros(No-1,2); %Vector donde se guardan los picos SPRy su potencia
vec_width=zeros(No-1,1); %Vector donde se guardan los anchos

vec_altura=zeros(No-1,1); %Vector donde se guardan las alturas del peak SPR a ancho medio.

for rut= 2:No
LW=T(l1,)); %Vector con longitud de onda
y=T(rut,:);

nsize = size(y,2);
[pmin,indmin] = min(y);

[pmaxindmax] = max(y(l:indmin));
half=pmax-((p max-pmin)/ 2);

%Calculo de la posicion de los dos puntos de la altura media, para calcular el FHWM

%Barrido antes del minimo
for iii = 1:nsize-1
if (y(ii)>=half) && (y(iii+1)<half)
break;
end
end
%Barrido después del minimo
for jjj = indmin:nsize-1
if (y(jj)<=half) && (y(jjj+1)>half)

break;
end
end
width=(jjj-iii); %Ancho en columna
widthMedia =round(width/2); %Mitad del ancho en columna
a=iiitwidthMedia; %Ubicacion columna del peakSPR
pointL=[T(1,iii), T (rut,iii)]; %Punto Izquierdo Media altura

pointR=[T(1,jjj), T(rut,jjj)1; %Punto Derecho Media altura



widthLamda=pointR(1)-pointL(1);
peakSPR=[T(1,a),T (rut,a)];

vec_SPR(rut-1,1)=T(1,a);
vec_SPR(rut-1,2)=T(rut,a);
vec_width(rut-1,1)=widthLambda;

vec_altura(rut-1,1)=half-T(rut,a);
figure

hold on

plot(LW,y)
plot(pointL(1),pointl(2),'g*")
plot(pointR(1),pointR(2),'g*")

plot(peakSPR(1),peakSPR(2),'r*")
xlim([480 1200])

hold off

end

Anexo A.2 Protocolo para el uso de PDMS

%Ancho en nm
%Longitud de onda SPR

%Vector con las LSPR de los espectros SPR
%Vector con los FWHM de los espectros SPR
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1) El PDMS (Sylgard 184, Dow Corning) se prepara mezclando minuciosamente en

un tubo eppendorf el pre-polimero y el agente de curado, conuna relacion de peso

de 10:1.

2) Una desgasificacion del PDMS es realizado por medio de una desecadora por un

tiempo de 20 minutos, el objetivo de este proceso es remover las burbujas de aire

presentes en la mezcla del PDMS.

3) El PDMS es depositado en el area del sustrato de interés y es curado en un

contenedor durante 60 minutos a 60 °C.
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TRABAJOS
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